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CAPITTULO 1

A) INTRODUCCION

ANALISIS DE ACERQS POR ARSORCION ATONMICA

Pocos métodos son tan adecuados para andlisis metalidrgicos como
las técnicas de absorcidon atdmica. In cfecto, en esta clase de and -~
lisis son de la mavyor importancia la determinacidn de elem entos en
bajas concentraciones, ya sea elementos de aleacidn, ya impurezas
en presencia de un porcentaje muy elevado de los elementos base de
las aleaciones. Esto provoca en andlisis por métodos quimicos, una
necesidad de separaciones sumamente tardadas vy de interferencias
que restan exactitud a las determinaciones. Es cierto que los meétodos
espectrogrificos de emisién son, en muchos casos ideales, pero el
precio del equipo lo hace prohibitivoe para industrias medianas y pe-

quefias.

Un compromiso que resolvid parte de los problemas anteriores, fué
el método propuesto por Walsh en 1955 y que desde entonces tomé

el nombre de espectrofotometria de absorcidn atdmica. En estos mé-
todos la muestra simplemente se pesa, se disuelve y atomiza con la
o las lAmparas adecuadas, obteniendo una respuesta casi inmediata y

sin el uso de reactivos costosos. En la industria metaldirgica 2umenta
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incesantementce ¢l uso y empleo de métodos instrumentales, cspe- ’ :
cialmente para su control rutinario, va qgue 1a demanda de resulta - ’

dos en breves lapsos es imperativ

IZ1 costo del equipo ¢s aproximadamente 10 veces menor que los ex-
pectrdédgrafos épticos de lectura directa o el equipo automético de
fluorescencia de rayos X, vy es posible lograr, debido a las pocas

interfercncias una precisidn muy adecuada.

B) OBJETIVOS |

ILLa indispensable calibracidén previa de los aparatos, debe hacerse
con sumo cuidado para evitar errores continuos y para_tenerlos lis -
tos para su uso inmediato, por lo que se pensd en calibrar el equipo
existente en la Divisidén de IEstudios superiores de la Facultad de Qufi-
mica para el andlisis de elementos de aleacidn en aceros, contribu-
vendo a impulsar la Quimica Analitica Inorgdnica que se desarrolla
en la Divisidén, asi como facilitar a los metalurgistas interesados,

el control y andlisis de algunas de sus diversas aleaciones. |

C) FUNDAMENTO DELL METODO

I.a base del método es la medicidn de la luz absorbida en la longitud



de onda de una 1limea de resonancia por los Atonios sin excitar del

clemento. Por lo tanto, los ¢lementos no excitados por si mmismos
pPara emisidén por fMlama, puucden no obstante doeterminarse por ab g
sorcidn stempre y cuando ¢l estado atdénmico sca capar de existir,

A la temperatura de una flanma normmal de aire -acetileno (o similar),

s61o una fraccidn muy pequeria de todos los dtomos se excita para

emisidn por flama; el 99% permancace sin excitar.

Por lo tanto, la absorcidon debida a2 una transicidén del estado clec -

trénico basal, a un nivel de energia mas alto, c¢s virtualmente una
mecdida absoluta del nGmero de dtomos en la flama, y, por consi-

guiente de la concentracidén del elemento en una muestra.

I.a flama puecde considerarse como si fuera una pila de gas absorben-
te, como en la espectrofotometria., El nGmero de dtomos capaces de
absorber cualquier luz transmitida de una longitud de onda apropiada,

es proporcional al producto de la concentracién de estos Atomos en la

flama y la longitud del trayecto de la luz a través de la flama.

Una ventaja importante del método de absorcidn, descansa en el hecho
de que éste consiste en la medicidn de la proporcidn de dos intensida-
des: la intensidad de la fuente de la linea monocromadtica en presencia

de v en ausencia de Atomos absorbentes. Las proporciones son méas
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fadviles de meodir con exac

fitud las intensidades de emisidén en uni-

dades absolutas,

D) INTERFIERENCIAS

IL.a fotometria de absorcidon de flama, c¢std libre de algunas interfe-

rencias sufridas por los méatodos de emisidén. Ilasta donde los efec -
tos observados en la emisidn, son debidos a las variaciones ¢n la

distribucién de los dtomos sobre los diversos estados de excitacién,

no tendrin su opositor en la absorcidén que es debida a la transicidén :

del estado natural, la absorcidén no serd estrictamente dependiente de

la temperatura de la flama, excepto para asegurar la reducaién al es- f

tado atédmico y siempre que ¢l ndmero de Atomos ilonizados sea pecue-

flo. Sin embargo, algunos elementos tienden a formar compuestos re-

fractarios en la flama, para que asi estén presentes moléculas més

bien que Atomos. La estabilidad de los 6xidos es el factor principal

que restringe la deteccidén de todos los elementos que tienen lineas de
resonancia accesibles. La disociacidn serd méis completa en flamas de

- .
oxigenoc-acetileno.

IL.a interferencia de condensado-fase afecta igualmente a cada método,

El uso de agentes de liberacién o protectores por quelacidén influye en

P

la absorcién como en la emisién, con la ventaja de que la absorcibén no
B



serd perturbada con el espectro del agente de liberacidon,

La interferencia espectral esti disminuida en los métodos de absor -

. - .
ci6tn porgue el ancho de la banda del nmonocromador es esencialmen -

te el ancho de 1a linca de emisidn de la fuente, a saber 0.001 mu.

As?, las lineas muy cercanas tales como la de Mg 2852.1 vy 1la del

Na 2852. 8 no presentan problemas en el trabajo de absorcidn,

Pueden resultar interferencias {fsicas proccedentes del efecto de las .

caracteristicas del solute o del solvente en la eficiencia o velocidad

de transporte del analito dentro de la flama. Generalmente los sol-

ventes orginicos mejoran el grado <de¢ absorcién -la eficiencia de la

atomizacidn sc mejora y se controlan la viscosidad y densidad del

solvente - . Fl mejoramiento en la sefial es aproximadamente tres

veces mayor,




a)

CcC A P I T U L O II

GENERALIDADRES SOBRI ABSORCION ATOMICA

ILa teoria de la espectrofotometria de absorcidén atdmica ha sido pre-

sentada claramente por Walsh (1961) v Elwell v Gidley (1962).

REIACION ITNTR® 1A ADBSORCION ATOMICA A CONCENTRACION

ATONIC. -

La descripceidén estd restringida a las relaciones fisicas méas (unda-
mentales v a 1as linteas de absorcidn atémica gue no tienen estructura
hiperfina que son discutidas mdas ampliamente por Mitchell vy Zemanlky
(1934) v Rosseland (19346). Asumicndo 1in ha=z paralelo de energia ra-
diante Io\' a freccuencia N que pasa o traviés de vapor atdmico de

I, {(¢m) de grueso. 51 I, es la intensidad del hnx transmitido, el coe-

ficiente de absorciédn, I< a frecucncia b es definida por:

I = 1

~ ov © Kyl (2)

IL.a dependencia de K en Q es determinada por cl nivel de transicidn
<

del electrén durante la absorcién y en tales condiciones como son la

temperatura, presidén y camnpos cléctricos que afcctan los dtomos. IEs-

tos efectos se discuten a continuacién . La relacidén entre la concentra-



cidn y el coeficiente de absorcidn integrado csti dado por:

2
-\.Vdv = 7 < I\va )

mc

f = Potencia del oscilador (nlimero promedio de clectrones por dto-

mo que pueden ser excitados por la radiacidn incidente).

N, = Namero de dtomos por ¢. <. los cuales son capaces dec absor-

. . 3 Lo
ber en el rango de frecuencia W a W .

- R . 10
c = Velocidad de 1a lumw = 3 22 10 cm/seg.
PR ; ~-31 -
m = Nlasa clectrdnica = 2.1 = 1C g = 9.1 x> 10 28
« 10 )

e = Carga del clectrdon = ues

Considerando una transicidén de un c:+tado i con encrgia de excitacidn
Ei' El nimero de dtomos por c¢. c. 1 cual es capa= de absorber

(N) estdd referido al ndmero de total de Atomos por c. . (N) por:

P e (-E{/KT)

ZPrj e (-B; /KT)

Pl v Pj = Pesos cstadisticos de los estados de la cnergia inicial vy los

otros estados de energia. (Por cjemplo: grados de degeneracién de

los estados de enecrgia).

K = Constante de Boltzmann.
T = Temperatura en grados Kelvin y la sumatoria se hace sobre todos

los estados de cnergia.



Walsh (1955) ha mostrado que la fraccién del total de Atomos aprove-
chables, la cual puede existir en el estado excitado, se vuelve apré——
v aal-

ciable, s06lo para ftomos con bajos potenciales de ionizacién

tas temperaturas.

La gran mavoria de los elementos tienen sus lineas de resonancia méis.
fuertes a longitudes de onda inferior a 6000 Amstrongs, las medidas de
absorcidn atdmica usualmente se hacen a temperatura de {lama debajo

de 3 000° C, el nﬁmero de A&tomos en el esta.do‘ basal, generalmente se
toma como igual al nGmero de Alomos N, = N. Las lineas de resonancia
son aquellas 1fneas absorbidas por ftomos en el estado basal. Puesto

que la gran nqa.ybrfa de los &tomos estin en ¢l estado basal, un incremen-
to inherente a la sensibilidad se aumenta, si la absorcidn de la linea de
resonancia se mide. Bajo estas condiciones, N, cn la ecuacién (b) puc-
de ser reemplazada por N. Esto guia a una relacidén lineal simple entre
la concentraciédn v el coeficiente de absorcién integrado. Por consiguien-
te, la medida del coeficiente de absorcidn integrado no puede cumplirse
satisfactoriamente por las dificultades asociadas con la medicidn de las

variaciones en las caracteristicas espectrales atédmicas.

Por consiguiente, el procedimiento usual, es medir el pico de absorcidn,

mdés que la absorcidén integrada.

AT SRR

k
!:
4
;
i



b)

c)

VARIACIONES BN FTORMAS ¥ ANCIO DE LAS LINEAS ESPECTRALIES

ATOMICAS

Ancho natural

~ . -]
Para las 1meas de resoenancia, el ancho natural es del orden cde 10 + A

Para condiciones experimentales en el anélisis de absorcidén atdmica

normal, ¢l ancho es despreciable cuando ¢s comparado a las variacio-

nes resultantes de otros causas

v no necesitan ser consideradas posto-

riormoento.

Ancheo Doppler. Considerando una lmena de longitud de onda A ,el an-

cho Daoppler, D b el ensanchamiento de 1a linea rasultante de los
Atomos qgue ticnen diferentes componentes de velocidad a través de la
linea de observacidn &

cstf dadoe por:

Doy = 1.67 Al (_ZRT _y 1/2 ()

M = TPeso atdmico

T = Temperatura absoluta en grados Kelvin

R = Constante universal de los gases

c = Velocidad de la lu=z

D L = f (T 1/2), fluctunciones menores en la temmberatura de la flama

no son un problema de especctrofotemetria de absorcidn atémica.



d)

10.

Valores de D P varias temperaturas

Elementos ‘.PL M D o
) 1,000° 1K 2,000° K 3,000° K
A) ) )
Na 5,890 22.3 0. 028 0.039 0.048
Cu 3,247 63.6 0. 0092 0.0113 0.016
Zn 2,139 65 .-t 0. 0060 0.0085 0.010

ENSAN THAMITENTO DE PRESION DEBIDA A GASTES EMNTRANOS

La perturbacidn de la absorcidn o emisidn de dtonos por los dtomos de
la flama del zas causan ensanchamiento en las limeas espectrales atémi-

ido de gas de la (Tama, ¢l pico de 1a

cas., Con w incremento en ¢l conte

2 lonoitades doe onda mmayoraes.,

naygnitud de astos efecctos es linealmen-

Comoe primera aproximacion, la

te proporciocnal a - varia para los diferentes elemen-

limeas atdmicas:; ha sido hasta ahora

tos, diferentes uvascs

mposible calceular exoctamente la magnitud del efecto en cualquier caso

[y

especifico (Walsh 19461). Una regla de trabajo s que para las liheas de

f - “
el onsanchamionto causado por una atmdsfera de

resonancia vterbes,

un gas particualar estd en ¢l ranvoe de 0.01 - 0.1 A a temperaturas de

H



e)

1,500 - 3,000° K,

el ensanchamicnto de presién cs del mismo orden

de magnitud que el ensanchamiento Doppler. Durante uun andlisis nor ~
mal, la anchura de presiion serd un factor constante causando un do-
crecimicentoe proporcional de absorcidn. Esto es,la relacidn lineal en~

tre In concentracidn y la absorcidn puede ser mantenida pero la sensi-

bilidad analitica se reduce.

ENSANCITAMIENTO DE RIWSONANCIA

Es un tipo especial de ensanchamiento de presidn resulitante de la per-

turbacidn de Ztomos emisores o absorbentes causado por un &tomo del

mismo tipo. Tl ensanchamiento doe presidn es mids de un problama de
c - P ) . - o e P
absorcidn otdmica, gque o n ensanchamiento de presiéon normal. Con
incremento en la coancentracidn doe vapor de la muestra y por

te pucde destruir la relacidn lineal entre la concentracidén v 1a »bsorcidn.

El resultado scrd una curvatura de la grafica de calibracion sebre cl eje

de las concentraciones.

- -7
eRm.K ¢

e 6%
NABLORBIANC I -

Curvatura de la gréifica de calibracién a altas concentraciones.

consiguien -
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g)

h ).

"ENSANCHAMIENTO DE ZEEMAN

12.

IEINSANCHAMIENTO DE AUTO ABSORCION

Una causa importante del ensanchamiento de la 1ihea es la auto absor-

cidn de las limeas de resonancia emitidas en los tubos de los cAtodos

huccos.

Il ensanchamiento de auto absorcidn puede minimizarse por el uso de

combinaciones de fuentes de lonpgitud v concentraciones de vapor, las

cuales reducen la absorcién a través de la longitud de la fuente.

Autoreversa es un tipo especial e ensanchamiento que se presenta
cuando la fuente estd rodcada por una capa més frfa de vapor y da por’

resultado una absorcidn selectiva en el centro de 1la linea.

ENSANCHAMIENTO DE RIGIDEZ

IL.a divisién de una simple linea espectral a miltiples lineas ocurre

cuando el material es colocado en un fuerte campo eléctrico, esto es el

efecto de rigidez. La separacidn incrementa con la magnitud del campo,
un campo no uniforme produciré una serie de componentes de rigidez y

resultando un ensanchamiento de la linea. Por consiguiente el campo

“eléctrico es pequeifio en procedimiento de absorcién atSmica standard,

no es generalmente una causa seria del ensanchamiento de la linea.

ILa divisién de una linea de espectro en algunos componentes dispuestos ;




simétricamente ocurre cuando la fuente de Tuz es colocada en un fuer - s

te campo magndtico es 1llarmado efecto de Z.eeman, sus cfectos son so-

lamente apreciables bajo campos fuertes externos y son despreciables

normntales de andlisis de¢ absorciéén atSmica.

bajo condicione

I.A CURVATURA DE I.A GRAFICA DE CALIBRACION

Una de las causas mayores e la curvatura de la grafica de calibracidn

es ¢l ensanchamiento de resonancia. Otras causas existen y son discu-~

tidas aqul. La curvatura puede alcanzarse a través de la luz incidente

cayendo fuera de la regidn de fuerte absorcidén esto puede ser causado

por la limea de emisidn de la fuente, siendo esta muy ancha o por que

igualmente

las regiones de la flama por ¢l monocromador son todas
g

absorbentes. N

En ambos de estos casos la absorcidén es relativamente "'diluida'' por al~

gunas luces que cscapan de la absorcién. Si lo es la intensidad de luz no

absorbida entonces la medida de la absorbancia puede ser:

I i

log o + ©
I + i

o

En lugar de:

H
0

log




I = Intensidad del haz incidente

I = Intensidad del ha= transmitido

v la curva de calibracidn serfa asintStica al valor

14.

1 4+ 1
log © o
1 + i
[e)
tabla .de sensipili d ad analitica
Metal Deteccidn Sensibilidad o Referencia
relativa analitica {(a) 2
(rmg /1) (mg/1 para 1%
a2bsorcién)
Ag 0.02 0.1 3,281 1,13
Al 0.1 6.0 3,092 1,12
Ar - - 8,155 9
As 0 5 5.0 1, 937 1,13
Au 0.1 0.3 2,428 1,13
sl 5.0 250 2,497 1,13
311 - - 2,496 10
10 - - 2,497 10
Ba 0.1 5.0 5,536 1,13
Be* 0. 003 o 2 2, 349 1,13
Bi 0. 02 1.0 2,231 1,13
Ca 0. 005 0.1 4,227 1,13
Ca - 0. 02 - 8.
ca 0,01 0. 04 2,288 1




Co

Cr

Cr

C gk

Cu

Cu

Er

Eu

Fe

Fe

0. 05

0. 005

0.2
0.2

0.2

0. 05
4,0

0. 002

2,407

3,579

8,521

3,247

4,046
3, 863
4,594

2,483

2,874
2,874
3, 684
2,651

3,889

2,537
4,054

3, 040

3,040

3,039

7,665

12,13
12,13

12, 13

15.




TN el

Nb*

Pb

P4

rd

80. 0

0. 005

0. 003

0.05

0. 005

0. 02
0,01

0.05

10.0

0.5

0.015
0. 001
0.15

0. 005

0. 05

250

0.2
’0.09
.7
0.13
0.13

1.0

8, 060

3,574

2,989

2,852

2, 795

3,133

5, 890

5, 059

1

402

} o

634

320

N

320

N

2,170

2,476
2,448
5,133

2,659

L

16.

12,13 !
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R sksx

R e

Rh

Ru

St

Sm

Sn

Sr

Te

Tisk

Tkt

j8)

Xe

Yhb

Zn

7. 800
3,460

3,-125

1,961
2,516
,298
2,246

4, 607

2,143
3,443
2, 768
3,718
5,027
3,184
4,008

8,232

2,465

2,138

13

12,

13

12

13
13

13

13

13

13

13

13

13
13

13

17.

e o8 s



18.

Zn - 0. 005 - 8
Zr 5.0 - _ 13 :
Allen (1962) i
Slavin (1964 a)
Goleb (1966 a)
Goleb (1966 c) , =

(G Una flama de acetileno es usada.

Lampara espectral de Osram.

s osleskesle Limpara de mercurio de G. E. 0Z4

¥
:
i
!



En vez de infinito. Esta luz no absorbida i) puecde aparccer en muchos : H
<

modos: I.a corriente obscura de 1a fotocelda;: luz dispersada en un nmo- ’ ¢
nocromador; y la luz traspasando a la flama, estos problemas pueden
ser minimizados por meadio de 1n instrumentacidon adecuada. El incre-
mento en la viscosidad, <on un incremento de concentracién, pucde
tambidén causar curvaturan. Este problema aparece a menudo durante

el andlisis de soluciones de alto contenido de sales, debido a trazas
constituyentes, puede ser reducida por dilucidén de la muestra, emplean-
do patrones espaciados o intervalos cortos de una viscosidad compara-

ble a la nmuestra o por e@ método de adicién de patrones.

ELEMENTOS ANALIZABLES

La investigacién en cspectrometria de absorcidn atdimica se estd desa-
rrollando de tal manera, que es imposible ultimar los limites de sensi-
bilidad o eliminar cualquier elemento de la consideracién., La informa-
cién dada en la tabla II (Deteccidn relativa y limites analiticos), puede
alterarse en el futuro, con la instrumentacidn y técnicas apropiadas,
sin embargo es aconsejable usar esta informacidn y actualizarla perié-

dicamente.




C A PI TUTILO I111

A.) CONSIDERACIONES GENERALLS.

B.) ATOMIZACION DI UN_LIQUIDO, e

IZl término atomizacién significa la produccidén de una llovizna en el -

vapor de aire, u otros gases de soporte en la fiama. Algunos invésti—
gadores han utilizado un quemador-atomizador combinando el tipo ---
Beckman, pero la mayoria prefiere un sistema <de atomizacién sopara-
do, porque esto permite una mavyor flexibilidad en las caracteristicas
de la flama, por ejemplo. La forma y composiciédn del gas. Cuando -
se utiliza quemador y afomizador combinados se acostumbra interponer
un cambiador de expansiédn, asi s6lo éc tienen pequefias gotas al paso
del vapor del gas en el quemador. En la préctiva encontramos un --

méxirno alrededor del 10% del roclo, estin en forma de pequefias go-

tas las cuales pasan a través del cambiador de expansidn.

Ambos; el grado de atomizacidén y el radio de liquido en las gotas y --
gotitas son dependientes, no solamente de las caracteristicas en el ato-
mizador, sino también de las prop.iedades de la soluciédn por ejemplo.
en la viscosidad y tensi6n superficial. Asi un cambio en la concentra-

cidn del soluto, o el uso de un solvente alternativo o reactivo, puede-



21.

con calcinacidén, cuando varios cambios toman lugar, por ejemplo la
eliminacidn del constituyente mds voldtil, la interaceciédn guifmica entre
varias substancias inorgéinicas presentes, incluyendn los gases de la-
flama, [fusidn del producto y finalmente, la parcial o completa volati-
lizacién del residuo. Para que e¢stos estados consecutivos sean eficien-
tes, todo debe proceder muy répidamente., Se estima que menos de ~-
10 m sec emplea una particula en atravezar un em de una flama tipica
asl que para la eficiencia de produccidén de vapor atémico, conversién
de gotitas en vapor se lleva a cabo en una pequefia fraccidn de este -

tiempo.

Interferencias que suelen ocurrir debidas a la incompleta volatilizacién
de gotas, con particular referencia a la supresiéon del fosfato en la -
absorcidén del calcio; los mfis importantes hechos pueden ser vesumi-

dos como sigues

a) El comportamiento similar en la emisién y absorcién y es, por
consiguiente, dependiente solamente de la producciédn de Atomos
en la flama.

Bb) Como la concentracién de fosfato es incrementada, la concen-
tracién aparente de los dtomos de Ca decrece a un punto don-
de el Ca y Fosfato estin presentes en més o menos proporcio-
nes equimoleculares,

c) No hay supresidn cuando Ca y Fosfato son independ-ientemente

introducidos en la flama. De atomizadores separados.




influenciar las propiedades fisicas de una solucidén lo S\ificiente.para-

causar un cambio en el grado de atomizacidén,

C.) EFECTOS DE 1L.A FILAMA EN LA CONCENTRACION DEL
VAPOR ATOMICO.,

Izl estado final en la determinacidn de cualquier elemento por ambos s

procedimientos es una medida de la sefial emitida o absorbida., E1 na-

mero de &tomos excitados es criticamente dependientebde'la tempera‘tu;-aw,

considerando el nimero de Atomos reciduales en el estado basal, es casi .~

siempre inafectado, es obvio que suficiente energia es utilizada en la -
flama, una proporcién de los &dtomos presentes ionizados, asi los Ato-

mos removidos del estado basal no ionizado, o del bajo estado excitado.

En esta forma la absorcién y la emisiédn pueden ser reducidas debidas a
el méis bajo niimero de Atomos en estados adecuados. KEste es parti --
cularmente notable con los metales alcalinos los cuales tienen bajos -
potenciales de ionizacién y por consiguiente son significativamente --
ionizados en flamas muy calientes.

D.) EFECTOS DX LA FILAMA EN LA SUSPENSION DE FINAS GOTAS
INTRODUCIDAS EN EI. VAPOR DEI GAS DE SOPORTE.

El comportamiento de una solucidn acuosa puede ser considerado como
procedente en varios estados. Gotas del solvente evaporado y particulas

sblidas restantes, se observan subsecuentes estados en. este proceso




I.a depresidn puede ser reducida e¢liminindola por varios caminos:

1. Dilucién de la solucién

El uso de més eficientes atomizadores que produzcan gotas

mAs pequefias

3. Usando el tipo de flama grande no turbulenta en la medida
4. Adicién de varios reactivos incluyendo MgSO,4 Etilendiamino
Tetracetato de Sodio (EDTA) y Cloruros de Sr, la, Fe, y Sc
v tierras raras.
Se han

sugerido posibleé mecanismos para estas interferencias, dicien-
dose que la evaporacidén de las gotas, y posterior disociacidén del vapor,
toma lugar réapidamente, vy en forma similar para todos los materiales
refractarios,

por consigulente el proceso intermediario de la vaporiza-

clén del residuo seco puede ser consideracdo en relacidén a ciertos paria-

metros fisicos. s el grado de vaporizacién comparado con el tiempo de

trinsito de la particula a través de la flama, la cual determina la ex-
tensidén a la cual el residuo es vaporizado, y las méds importantes va-
riables que controlan ésto son la probabilidad de punto de ebullicién
Presién de Vapor y Tamafio de Particula. En el caso de una gotita con
un punto de ebullicidn debajo de la temperatura de la flama por ejemplo
cloruros de alcalinos, la presidén de vapor serd una atmésfera y el gra-
do de vaporizacidn casi siempre instantineo, comparado con el tipo

de trédnsito a través de la flama, la v‘presién de vapor puede ser sola-
.

mente una pequefia fraccidn de una atmésfera y el grado de vaporizacién

<
£
1
i
i
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tal que una pequefia porcidn puede ser vaporizada antes de su des -

carga de la region de la flama de alta temperatura.

Bajo estas condiciones ¢l tamario de particula y presidén de vapor serdn
importantes pardmeatros.

Usando dilucidn de 1a solucidén vy un atomizador miéis eficiente resultan

gotas de fosfato de calcio son mucho mias pequefias y por consiguiente
tienen una mayor Areca de superficie por unidad de volumen. Hay as?

in mucho mavyor grado de vaporizacidén, lo cual implica la produccién

Usando una flama grande turbulenta baja, el

de mdas aAtomos de acalcio.

tiempo de trdnsito para una gota individual es aumentado con el corres-
pondiente aumento ¢n el nimero de dtomos formado de la gota.

Las pgotas secas formadas por varios reactivos, afadidos para eliminaxr

la interferencia de fosfato puede reaccionar y vaporizar cn distintas

formas. Por ejemplo:

a) Una reaccidn quimica con fosfato de calcio puede tomar lugar
v una saj] de calcio més voldtil se obtiene.

b) Una fusién homogénea puede formar y vaporizar cormo una
simple sustancia.

c) Una fusién puede formar el constituyent.e afiadido, evapora se-
lectivamente primero, seguido d e una vaporizacidn simultinea
de los dos constituyentes independientes.

d) FEl constituyente afiadido puede vaporizar completamente antes

que el fosfato de calcio.

;
i
1
|

'
i
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Dajo estas condiciones lo mas deseable es quce ¢l fosfato de¢ calcio-

sca «dispersado vormo {inas particulas o como cstructura de esponga -

con 1o gue s aurmenta ol darea de superficic por unidad de volumen,

v axtremadamente grande con ¢l consitulente resultado

lo cual pucde

on oun mayor grado «le vaporirzacidn.

DBaker ha utilizado e¢n sus experimentos de la vaporizacidn de gotas para

-
de sus teoorias.

comprobar la valicdce

el llamado efceccto acomplejante de la Sal

Tn particular &1 ha o

tTminado

de Sodio de EDTA sciialando &) , que es invdlido que la formacidn de

vy NH4 7 de EDTA y encontrd quc

la comparacidén de las sales del Na

la sal de sodio ¢s mas ecefectiva como agente supresor, particularmente

a bajas concentracioncs, ¢l siguiente paso 18gico fue examinar el efecto

de las sales de sodio con otras sales que el Nacl fue mds efcectivo como

un supresor de interfercecncias, asi la accién acomplcjante de esta pro-

bablemente ha tenido un pequefio efecto en el grado de vaporizacidén de

la gota. Se utilizd también un compuesto orgdnico soluble }'—IZO fsucrosa)

la cual fue encontrada mucho mids cofectiva, estudios sistemdticos pos-

teriores, hardn que estos efectos esenciales antes de compreander com-

pletamente el mecanismo de interferencia y supresidn.

El grado de vaporizacidn de las gotas es importante, no solo desde el

punto de vista de las interferencias pero también por el incremento de

J
g
ek
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de Sensibiliclad Robinson examinando los ecfectos de los solventes -

orgdnicos, ¢n ambas caracterfsticas de emisidn y absorcidén de niquel
. . ’ . . . f e

on la flama de oxy-cianogeno, vy obtenienda la intensidad de emisidn -

relativa y medidas de absorcidén para varios medios orginicos y 1, 0.

xiste un ensanchamiento tanto en absorcidén como ¢n emisidén, esto no
puede ser simplemente atribuido como un incremento en la temperatura
e Ia flama y Robinson sugiere que 21 ensanchamiento es debido a la
pPrescncia de mucho mayor nimero de ftomos en la flama, producido-

por la mayor volatilizmacidén coficiente de las gotas

E,)‘MEDIDA DFE_J.A TEMISION O ADRSORCION.

Con la medida de ambas absorcidn y emisiédn, hay por consiguiente al-
gunas diferencias significantes. Es frecuente encontrar en la fotometria
de emisién de flama que la Iimea de interés analitico esti acom pafiada
por lnmcas debidas a otros constituyentes de la muestra, y las interfe-
rencias puden ocurrir debido a 1la ineficiencia en la resolucién de las-
linecas por el monocromador cuando un exceso de otro elemento esta -
presente., Tal es el caso de la determinaciébn de Mg cn prescencia de Na,
la i}‘.‘nea de Mg 2852.13 vy la de Na 2852, 83A y no son facilmente resuel-
tas. Tales interferencias no son comunmente ocurrentes en absorcibén, -
porque el ancho efectivo de la banda de monocromador, es el ancho de

la linea de la lAmpara de emisiédn del orden de 0.01A,

Una forma similar de interferencia 6rtica la cual es frecuentemente en-

contrada en fotometria de flama particularmente, en anflisis de trazas,

[
{

1
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es la emisién de fondo. XEsta es debida a la continua radiacién de la

flama o, m&és bien, de la emisidén de la banda de espec?fro de otros cons-
tituyentes de la muestra. Haciendo medidas del fondo i.n_’rne(liatarn ente
adyacente a la linea., IZs posible hacer correccciones adecuadas. El1 fon -«
do vy las intensidades de linea son medidas por interacidén en el mismeo
periodo de tiempo, es posible hacer correcciones adecuadas. IEl fondo v
las intensidades de linea son medidas por interacidén en €l mismo sen-

tido de tiempo, es posible hacer correcciones precisas.

En relacidn con esto hace factible la medicién de bajas . intensidades de
linea en la presencia de un alto fondo. De esta manera medidas exactas
de las intensidades de linea con la linea a radios de intensidad de fondo

tan pequenos como 1:400 han sido reportados.

Es improbable que las transiciones que causan la emisi6br. de fondo son
capaces de producir absorciédn bajo condiciones de la flama y, por con-

siguiente no ser&in contraparte a la interferencia de la emisién de fondo

en las m edidas de absorcidn.

n suma, el ancho efectivo de la banda del monocromador es del orden
de 0,014A. En las medidas de absorcibén, comparadas con, %A en las
medidas de emisién y de esto puede presentar un considerable decremen-
to en el efecto de cualquier emisién de tono o fondo.

Una comparacién de las causas de interferencia en ambas emisién y

absorcién pueden ser resumidos como sigue:



Variacidén de la eficiencia del atomizador usando seoluciones con

a)
distintas caracteristicas fisicas.

bh) Diferentes grados de vaporizaciin usando soluciones, en la flama,
debido a 1la variacidén en la composicién de las soluciones.

c) Cambios en las caracteristicas de Ia flama con subsecuentes varia:
ciones en la proporcidn de atomos, en estados basal, excitado o
ionizado.

\
<) ILa radiacién de extensién o de toaque de fuentes de otro que el ele-

mento determinado.

Lia absorcién atédmica no es afectada por la interferencia de radiacidn,

particulartmente si una fuente de luz modulacda es usada, las variaciones

en las poblaciones de los estados basal y excitado causados por las va-~

riaciones temperatura no afectan ni afectarin las medidas de absorcién,

previermio que el nlimero de &tomos ionizado es pequeifio. Interferencias

debidas a la variacién de la proporcién de dtomos ionizados, difieren las

proporciones de vaporizacién y eficiencia atomizador, no afectan sim-

plemente, ni absorcidén, ni emisidén.

Existen ademds diferencias entre los métodos de hacer medidas de la

flama de emisién y absorcién. Cerca del limite de deteccidén, la medida

de una sefial de emisidn es controlada por el ruido en el circuito ampli-

ficador de medida, porgque el miximo adecuado de ganancia es usado. En

en el limite de deteccid4n, es necesario -

absorcidn por consiguientes,
.

~




"medir una pequedna diferencia entre dos sefiales apreciables. Asi, pa-

ra la mayor sensitividad en un circuito de medida de alta ganancia y
bLajo ruido es requerido para emisién, mientras que una alta estabi-

licddlad es factor esencial en medidas de absorcién baja.

Comparado con emisidn, los procedimientos de absorcidén difieren de . *

. - - - - :
recursos simples rdpidos de variacién de Sensibilidad cuando sc tra-

ta con soluciones conteniendo cantidades variables de los elementos gque

estin siendo determinados porque, ademdéis la sensibilidad de las medi-

das de emisién puede ser variada, meramente por la alteracién de la

ganancia de las medidas de circuito, la sensibilidad de las medidas de
absorcifn es determinaa casi siempre enteramente por las caracteris-

ticas de la flama, cjemplo: la longitﬁd de la flama.

Ha sido establecido por medidas Precisas que la absourcién debe ser res-
tricta a densidades Spticas en el rango de 0.15 a O. 10 (70 a 10% de trans-~
misidén) aunque para determinaciones donde las mé&s altas precisfxones no
‘son requeridas, este rango puede ser extendido o aumentado particular-
mente en la regién de absorcidn baja. Es asi posible determinar un ele-
mento con un a.lto grado de precisidén sobre un rango de 20 veces superior,

pero a concentraciones en exceso adicional dilucién de la muestra es con-=-
AN

veniente.




CcCAPITULO IV

INSTRUMENTACION

El

a)

clemecento a ser determinado.

espectrofotédmetro de absorcidén atdémica consiste bAsicamente de:

Una fuente de luz la cual emite una linea de espectro definido del

) Un método para producir vapor atémico de la muestra a ser ana-

lizacda.

v

c) Un seclector de longitud de onda para separar las lincas de resonan-

cia.

d) Un detector,

Fuente modu-
lada de lu=z

:

amplificador vy sistema de lectura de salida.

51 monocromador

{'letcctor

3 3
K

amplificador y
—rectificador
-

Jsistema de |
lectura de _l

VvAPOT
atédmico

Componentes de

a) Fuente de luz,

salida

un espectrofotébmetro de absorcidn atédmica.

Para los elemoentos voldt

iles, tales como Talio,

Mer -

LB
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curio y miés de los alcalinos, la Jampara usual es la 14m para de

vapor cspecatral. IEn ¢lla el vapor del metal es causante de la enii-

si6n de las longitudes de onda desenrlas. Siendo operada a baja co-

rrienta Ia cual da una descarga estable.

Tubos de catodo hueco, Que son las miAs satisfactorias fuentes para

los clemoentos menas voldtiles. Estos tubos consisten de un dnodo y

un cAtodo cilindrico hucco conteniendo ¢l metal cuyo espectro es de-
scado. Estos estin on un tubo secllado, en una ventana dae cuarzZo o
vidrio v llenos con un gas incrte & baja presidén. Conectando a la

fuente de corriente eléctrica este tubo. I.a descarga toma lugar en

el citodo hueco r bombardeo de dtomos de gas inerte causando
>y Y 2,

Stomos libres, estos Atomos son excitados por la colisiébn con los

Atomos de gas inerte y se emite asi la linea fina del espectro.

ILas lamparas multielementos son producidas ahora comercialmen-

teniendo ventajas econdmicas.,

Vaporizacidn de la muestra, Hay muchos métodos para vaporizar

materiales dircctamente del estado sélido, muchos investigadores

vaporizan la muestra por rociado de la solucidén de la flama.

Posicidn de la flama. El maximo de absorcibén es una funcién de la

posicidén del rayo de luz en la flama, por ello el analista deberd co-
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locarla en su posicidon adecunada para cada clemoento.

L) Quernacdor v flamas, I.a funcidn del quemador ¢s presoentar una

muestra atomizada al rayo de la Iurz. ILLos dtomos deben estar en
estado basal no ionizado. I.a temperatura deseada, por consiguien-
te, es a la cual 1a disocincidn de todas las moléculas en la nuestra

i

$

la cual conticne ¢l elemento que es doterminado. Pero a el cual un i
H

mimimo de iunizacidn ocurre.

ILa siguiente tabla muestra las diferentes temperaturas alcanzadas

por los quemadores comerciales,

Temperaturas de la flama

Flama Temperatura °K

Alire H, 2, 050 ',
Op - M, 2,500

N,O - I, 2,600

Aire Cp I, 2,350

O, ~C, Hy 3,100

No O—CZI-I2 2, 955

Alire propano 1, 925

c) Combustibles., I.os com bustibles m&s usados en la absorcidn at&-

mica son el acetileno y el propano pero también son usados,el 6xido




nitroso y encontrando una amplia aplic acidén para el andlisis de
elementos que forman 6xidos refractarios, por cjemplo: alumi-

nio, silicio, titanio, vanadio y berilio.

1 dxido nitroso acctileno es usado en elementos que forman 8xi-
dos refractarios tales como aluminio, titanio, wirconio, silicio v
en menor extensidn las tierras de alcalinos. En 'Ia. actualidacl es

pasible decir que es posible determinar todos los eclementos me -

tdlicos por absorcidn atédmica.

a) Selector de longitud de onda. IT1 requerimiento basico para un se-

lector de longitud de onda’es la separacidn de la linca de resonan-

cia deseada de otras lineas de¢ emisidn de la fuente. Para espectros

conteniendo pocas pero las lineas de resonancia, por ejemplo: el es -

pectro de alcalis, un simple filtro es suficiente. Para los mds espec -~

: tros de andlisis ultravioleta, y particularm ente para especctros

complejos, el mdés {til selector e¢s un monocromador, el cual puecde

rogular el paso a cualquier longitud de onda entre 1 930 y 9000 A,

Entre los elementos cuyas lineas de resonancia son rodecados cerra-

damente pcr oiras lineas son: hierro, niquel y cobalto, éstos re-
quieren un monocromador de alrededor de una banda de paso de dos

A. Una gran banda de paso causa una curva de absorbencia en depre-

sidén, una pequefia banda de paso causa un decrecimiento del rango




de sefial/ruido.

e) Deatector. l.as fotoceldas son satisfactorias para un espectro simple

de alta intensidad sin embargo un fotomultiplicador

esencial pa-

ra resultados exactos en la determinneidn de mmetales pesados. Los

dos fotomultiplicadores generalmente utilizables son los de Bi-O-Ag

o los de tipo cAtodo Cs - Sbh. )

s posible hacer medidas de absorcidn atdédmica en las lineas de re-

sonancia debajo de¢ los 3,500 A por cl uso de corriente directa ali-

mentando la salida del detector a un galvandmetro. n el ultraviole -

ta la flama de¢ emisidn es usualmente despreciable pudiendo ser com - t

pensada de luz, o ambas por un chopper o supliendo la fuente con co-

rriente alternn o corriente directa modulada. I.a salida del detector

es alimentada a un amplificador de corriente alterna cuya salida es

rectificada y alimentada a un medidor. Por estos varios métodos,

cualquier sefial resultante de la emisidén en la flama es desechada.

Sistema de lectura de_salida,

f) Galvandmetro.

Il sistema normal del mecanismo de lectura de sa-
lida es un galvandmetro el cual puede ser ajustado ya sea en forma

manual o electrdnicamente. El mecanismo de ajuste puede estar co-

nectado a un mecanismo de transmisidén de lectura de salida que des-~
-

pliega o exibe un por ciento-de absorcibébn, L.a sefial del galvandmetro



35.

puede ser enviada a un registrador.

Computador analdgico integrado, Existe nctualimente un sistema

clectrénico disefindo a integrar la seciial amplificada del fotomul -

tiplicador, Los integradores son usados para la coleccidn de da-

tos los cuales incrementan la seifial/ruido.

La ecuaciétn de IL.'ambert vy Beer es resuelta por un potencidme -
tro no lineal y 1a concentracién estf dada directamente en {orma

digital.

Tal aparato evita el error de lectura y disminuye ¢l tiempo anali-

tico, porque la curva de lecturas o cflculos no ¢s nccesaria,

IL.a Perkin Elnmier ha disefiado un digital donde la concentraciédn de
salida es incorporada con la supresién de ruido, y poseyvendo esca-

la de expansién para la curvatura de la curva analitica.

Los instrumentos de absorcidén atdmica son producidos por Perkin
Elmer, Jarroll-ASI], Beckman Instruments y Fvans Electroselenium

producen instrumentacidén utilizable comercialmente.

Por citar otros diremos que la Westinghouse Corp., produce manu-

factura para una gran variedad de tubos para l&mparas.

L.a Zeiss, Techtron, Unicam manufacturan instrumentacién.
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Mcélodos que incrementan sensitividacd,

A pesar de que 1a abosraidén atémica es bastante sensitiva, los in-
vestigadores se han interesado en aumertar la sensitividad por

cualquier mdétodo de los siguientes:

a) Solventes orginicos

L) MxtraccidHn orpgidnica

c) Cooproecipitneidn

) Métodos electrdnicos
Juz &

P
Sensibilidag PO? el uso de solventes orgéanicos, es el resultado
de un inaremento en la cantidad de muestra llevada a la {flama por-
que ademids baja viscocidad y de mejoramiento cde la vaporizacidén

debido al tamafio mids pequeiio de la gotita resultante de la maAas

baja tensidn de superficie de los solventes orgdnicos.

P

I.as mds prficticas cetonas usadas como solventes orginicos se

encuentran la cuatro metil-dos pentanona entre los alcoholes es -

tidn el alcohol metilico, alcohol etilico isopropanol.

A

FPor medio de estudios realizados se ha visto que utilizando 2iso-

ropanol el 50% v/v, su solucidén incrementd la absorcidédn para ni-
,

quel dos veces, para cesio 13, para plata dos veces, calcio 3, fie~-

rrode 8 a 10 y zinc se duplicd; &sto fue realizado comparando con
-

respecto a las soluciones acuosas.
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Lxtraccién organica. Ultimamente se ha extraido el bisnmuto, cad-

mio, coabalto, galio, indie, fierro, plonin, manganeso, mercurio,
molibdeno, niquel, paladio, plata, talio, estafio, vanacdio y =zinc de
soluciones a un pll de 5.0 ¥ .3, Kl compucsto usado ha sido pirro-
lidina del dcido ditio carbdnico (PDTCIT) extraido en cloroformo que

prescenta algunas dificultades pero otros solventes para PDTCH pue-

den ser encontrados.

También se usa otro solvente como ditiocarbamato pirrolidin amonio
(APPDC) el cual sec ha aplicado en metil n-amil cectona para la deter -
. N . : - . .
minacidén de plomo, mercurio, bismuto y niquel en la orina stiendo
posible detectar cantidades menores de 1 mg/1 cde cstos clementos.
Otros elementos extraidos con APDC incluyen cromo, vanadio, mo-

libdeno, manganeso, cobre, zinc, plomo, bismuto, mercurio, niquel,

antimonio, cadmio vy fierro.

Cooprecipitacidén., Algunos investigadores han acoplado la coopreci-

pitacidén con la extraccidédn de solventes orgédnicos para la determina-
cién de niquel ¥y cobalto en aguas naturales, tanto el niquel como el
cobalto fueron cooprecipitados con hidréxido de fierro y ¢l precipi-
tado acidificado a pH 2,5 e intercambioc con APDC en metil isobutil
cetona después de remover el fierro. Detectando de niquel .3 partes

por billdén y de cobalto .15, en la muestra original.




Métodos_electrdnicos., I_.as..(‘.f‘ﬁi:ijf’.i.]“i_'l_‘“‘._d.. puecde ser mejorada utili-

zando la seleccidn juiciosa de pardmetros de instrumental. ..

‘Cada componente del instrumento deberd ser pProbado para n"xéxi.-‘
ma seguridacd, Usando el analista soluciones standard puras, la
corriente Sptima de la 1ismpara, ~ancho de rejilia, posicién del

‘"gquemador, amplificacidén y mezclas de ‘combustible. o
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A). AJUSTE DE _CURVAS DE_CALIBRACION,

Dado gque las curvas de calibracidn <de los elementos a determinar en

su rango de concenfraciones fijadas por el método analftico,

bancia vy Ja concentracién dan unna curva lineal, es posible ajustar di-

cha curva a una ccuncidon de 1a forma vy = a + bx donde ''yv'' es igual -
a la abhsorbancian vy "' a la concentracidn, siendo 1a

tribucidn de las v's ef 4T3z, on general una iyt obscervada difiere de
esta media estando denoftada por:

o= e+ Bz + &
Donde &€ es un valor de una variable aleatoria cuya media es igual a

cero, este valor dependerdi en el error posible de medida vy

riables como !"x" pucden influir en el valor de "y'',

la absor-

m edia de la dis-

v otras va-

Asumiendo que la regresidédn de "y oen x'' es lineal 1n ecuacidn seré:

yv' =a + bx, donde a y b son constantes y estiman para

vy el error e; en el valor predicho de ''v" para el correspondiente 2a un

dado es;

Y. TV, = e

\
i i

siendo la ecuacién y'=a +bx una estimacidn de la ecuacidn y= « +px




+0.

*

absorbancia

concentracidn (p. p. m. ) Figura 2

Nosotros tratamos de que In suma 'S QD tiencdn a cero, usando 1a mi-
nimacion de cuadrados., Fin otras palabras, nosotros selcccionamos un

a y b

ri - (atbngg

] 2
- . . P
es un minimo, e¢s decir minimiZamos 1la suma de cuadrados, cste es

el llamado de minimos cuadrados.

Una condicidn necesaria es que las derivadas de a y b sean

2 - v;_—(:r%bxi) (-1)=0

2 = v~ {a-bx

(-3,)=0

vy reescribiendo en forma mds conveniente tenemos:

an ~
Z y=an-+b = x- (1)
=i = !
o~ e
< xy=a .:Zznxi'é‘ > ‘f-:'xiz 2)

que son las ecuaciones normales, lineales, de donde se obtendraén los

valores de a y de b.

’
¥

|
!



. Cormo ejemplo realizamos el ajuste de la curva de calibracién de nfquel'

en nuestro experimento por el siguiente criterio:.

E y= 3645 + .5513 + . 6615 + . 7235 = 2. 3008
S Ex= 5+ 10 + 15 + 20 = 50 °
Z x2= 52 +102 + 152 +20% = 750

F osy= 5(.3645) + 10(.5513) + 15(. 6615) + 20(. 7235)
=31. 7280 . , v

(& x)2= (50)2 = z 500

(zy)z_ (. 3008)2 = 5. 29368064

&y2-= (. 3645)% + (. 5513)2 + (. 6615)2 0 7235)2

= 1. 39780444

" Resolviendo nuestras ecuaciones (1.)'y‘ (2) tenemos para las soluciones’

de a yv b

as (FEx?) (Ev) - (Ex) (Exy) = _730(2.3008)-50(31.7280) = 0.2774

nEx? - (£x)? : 4(750)-2500

siendo‘b la curva de regresidén lineal y=0,2774 -+ 0,024163x

Con esta curva es posible hacer predicciones para una concentracidn
duda, sin necesidad de leer. directam ente en .la curva y evitando el

posible error de apreciaciédn humana.

Algunas de las inferencias basadas en el criterio de minimos cuadrados
se pueden discutir ahora para la .!'bondad' de predicciones basadas en :

‘= .13286025 + .30390969 +.43758225 + 52345225— .
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este método, usdndose para ello las siguientes expresiones:
2 s b
Swx= n = xiT - (,<‘_x)‘)‘
2 2
Syy=n ZEy." - (Zy)

Sxy=n & xy - (Zx) (ZXy)

Volviendo a nuestro caso apliquemos las fSrmulas
Syxx= 4(750) - 2500 = 500
Syy= 4(1,39780444) - 5,29368064 = 0,29753712
Sxy= 4(31, 7280) - 50 (2,3008) = 12,0800 i
Con ello podemos construir un intervalo de confianza para;?({»{:: x &
1fmites de intervalo de confianza para a y b que no efectuaremos en es- T

te caso. e

De todo lo visto hasta aqui nos puede interesar obtener de Sxy, Sxx vy -
Syy un llamado coeficiente de correlacidédn que nos dir& que tan relaciona-

da estd la absorbancia con nuestra concentracidn.

El coeficiente de correlacidn puede tener los valores de 1, -1 y 0O, en-
otras palabras el coeficiente de correlacidén nos ayudari a decidir cuando
tenemos un caso de correlacién completamente lineal, caso en el que-~ 1
r= +1, 6 r=0 cuando no existe relacién entre la absorbancia y la concen-

tracidén, Estando dado este coeficiente por:

r= Sacv = 12,0800 = _12.0800 = 12.0800 = 0. 9901(:

J S, Syy ! \f(500) (.29753712) 148, 768560 12.2 TTTmem e
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que resulta ser un cocaficiente de corrcelacidn lineal muy bueno.

Sobre el cual se puede hacer la prucehba de distribucidén de muestra que

aproximadamente ¢s una distribucién nornmal,

Probindose la hip&tesis nula de que J/:O con la estadistica siguientes

Z., = n-3 In 1l + r =

In 1 + 0.99016 = 2.6046

JE I

2 1 2 1 - 0.99016

con lo cual se compara con una 7. de tablas a un nivel de significancia

dado cque existe relacidén lineal solamente si _ 7, >_'/_'.?< Para nuestro caso
1a 7,_(: 2.58 v dado quec 7. = 2.6046 concluimos que existe una relacidn 1li-

P

neal entre absorbancia y concentracidén a un nivel de significancia de 0. 95.
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B).. MAQUINA DIT_ESTADISTICA DFE _LADBORATORIO.

Nuestras curvas de calibracidén que son aproximadamente lineas rectas
fuceron corregidas mas alin por el uso de una MAquina computadora, la
\Van_g 700 Oninicoymputadoral, permitiéndonos ademds 1a voirificacién de
la lineca de calibracidn por ajuste a una regresidn lineal, ya que con -
eso ¢l trazo de 1a mismi lihmea nos permitido leer de wuna forima mas -

exacta nuecstros problemas (muestras). Para c¢ilo se metieron los datos

-
>

: de concentracidn (ejex), y de absorbancia {ejey), tramindonos la grafica

correspondiente, pPermitiéndonos ademés extrapolar a cero cuando fue-

necesario, y predecirnos los valores de concentracidén dados los de ab-

sorbancia cuando nuestros problemas no caveron en ¢l rango de concen-

tracidon de los estandards,

Para hacer esto sec¢ introdujo un cassette con el programa ya grabado,

: este fue andlisis de regresién lineal que ajustd a la curva v = a + b x

donde x = concentracién y y = absorbancia, dandonos ademdéds idea de -

lo bueno o malo del ajuste de los datos a dicha curva, esto es el coe-
ficiente de correlacidédn tiene un valor miximo de 1,00 y ademiéis obte -
niamos los valores de los coeficientes de a y b teniendo ya asi la curva
; que nos describia el ajuste, de tal forma si se le asignan valores a x

se obtiencn los de v o viceversa.



DESCRIPCION DE_ LA _WANCG 700.

Fota mdcquina cs «de las mds avanzadas calculadoras programables -
clectrdonicas, de ella existen 3 modelos, poscyendo una capacidad de

12 digitos, signo y decimal. Posee ademfis un rango dindmico de: =-

-98 +99D . : . .
+ 10 a + 10 . Su teclado conticne microswitches con teclas de-

colores de o6digo. Realizma las operacioners: sumn, reosta, multiplicacién,
PO, -, .
Adivisidén, rain cuadradn, cuadrados, inverso,

I.ogaritmos: Log P log

c 1 OA

Fixponenciales: o™ 10%

»

Valor absolnto

IFFunciones trigonomdétricas:

Grados a radiantes, radiantes a grados, seno, coseno, tangente,
1

-1 -1 . - . . PEEPN
seno , coseno s bangente , funciones hiperbdlicas,

Estandards de stadistica:

}_C., v, 72 (mo agrupacda), , Vg \7_, (agrupada)
2

Distribuci®n normal, estacistica =%, distribucién N,

REGRESION LINEAL: Gama, funcién, distribuciédn binomial negativa,
distribucién de poisson, generador de niimeros aleatorios.

Posee memorias.

I.os programas entran pox; medio del teclado a las memorias oprimiendo

las teclas en la secuencia apropiada.

i
i
z
?

ey =y
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ILos comandos (teclas de mando) son un total de 111 utilizables en el

teclado de la mdquina comput-dora,

Su capacidad de programacion de 960 a 1984 pasos. La capacidad del

cassctte es 32 000 pasos,
Puede realizar ademés:
stadisticas generales.
Andlisis de variancia.
IFunaidén de distribuci(’n;x v prueba estadistica.

Sus dimensiones son- 9 in alto, 20 in ancho, 20 —12 de profundidad.

Pesa 39 1b.

Potencia: 115 volt ac + 10%, 50/60 Hz, 50 Watts,

Posee ademis un sistema de salida que es un sistema de impresidén de

los datos numéricos de salida, esta miqguina graficador.

Ademds es una mdaquina de tipo digital,

Its ampliamente utilizada cn los laboratorios sobre todo en aquellos que

son automatizados (laboratorios clinicos.’)

|
H
;
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C)l. COMPOSICION DE MATERIALES FIZIRROSOS.

Nn, P, S v E&i, junto con

Hierros y aceros sicempre conticnen Fe,

pequeaiias cantidades de oxigeno (como dxidos o escorias), vy de nitré6- 7

reno (como nitruros).

Otros clementos probables de estar presentes son hidrdgeno (como =--

hidruros) y mis o menos Cnn, Ni, Cr, V, Mo, As, Sn, Sb, Al vy Ti, -

tencionalemente afiadidos o introducidos en mate --

los cuales ha sido

riales c¢rudos [inales o fragmentos, INerroaleaciones, aleaciones de hierros

v aleaciones de aceros conteniendo altos porcentajes de clertos de éstos

constituyentes que acares comunces v aceros ordinarios, al carbdn y -

puede en suma contener otros clementos como W, Co, Zr, Ta, Se vy B,

I.as siguientes composiciones de otras aleaciones de combinaciones de

elementos que pueden ser esperadas. Cada divisiédn abarca numerosas

aleaciones en las cuales el porcentaje de composiciones del mavyor de

los constituyventes varia considerablemente. Solamente &stos constituyentes
y

que han sido intencionalmente afiadidos para propdsitos de aleaciédn en una

o méAs aleaciones de el tipo son listadas. Elementos conectados por guio-

nes son aquellos gque ocurren méas frecuentemente en aleaciones del tipo,

pero no estidn necesariamente presentes cen todas ellas. l.os elementos

en paréntesis son usados pero raramente,

i




Aleaciones de resistencia: Ni - Cr -~ . Fe - Mn - Cu -
(, W, Sn, v, Co),

Alecaciones de rosistencia de calor: Ni - Cr - Fe - Si -
(Al - W, Mo - V -~ Zr).

Aleaciones inoxidables y resistentes a la corrosidn: Cr -
~ C - NMn - W - Cu - Mo (Al - Co - Au - Ag - Ti
- P - Vv - B)

Aleaciones de Co, HMerramienta, resistencia a la corrosidén,
calor, c¢tco: Co - Cr - W -~ Ni - Fe - C =~ Si - Mo
-~ Cu - Al - Ag).

Herramienta cortante, troquel, aleaciones duras: W - C
Cr - Mo - Ti - Si (Al - BB - TFTe -Zn - Ce).
Aleacicnes pirifdricas: TFe - Ce - Iia ~ V - Er - Nn
Sbh - Mg -~ A1l -~ II,

I.os elementos mdas comiinmente encontrados en andlisis de

ferrosos son mostrados en la tabla.

Tabla elemecntos que pueden ser encontrados con

vy ferroaleaciones,

resistencia al

(Mn, V_ - Ti

materiales -

aceros, hierros
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Elementos 58 - 71

I.os cuadros incluyen elementos comunes a hierros colados Vv aceros

ordinarios al carbdn

-t

' : incluyen aleaciones comunes o clementos de deshecho
]
incluyen elementos ocasionalnmente usados en acercs os-
|
i
i | cciales
| peciales
inciuyen elementos que usualymente ocurren coMmo impurc-
LA |
.

D.) METAILURGIA.

1. Los 6xidos de fierro se reducen al estado metdAlico en un alto horno

por medio de carbdn. Los materiales gque se usan en el alto horno .

son los siguientes:

lo. Oxicdlos de fierro obtenidos previamente
20. Carbdn. Tl coque es el que se emplea como combustible y
como agente reductor, '
i
30. Aire caliente (oxfgeno), necesario para mantener una alta - i
temperatura que asegure la combustidn activa del coque. ;
40, Fundente, Se usa piedra caliza para que reaccione cor la - I
v
ganga (arena y silicatos), que impurifican al mineral.

50, Escoria., Tiene menos

densidad que el fierro fundido, por i

lo gue capta encima de &1, preservidndolo de reoxidacién.




Il alto horno tliene como 30 rn de altura y una estructura de acero

revestida con ladrillos refractarios que resisten altas tem peraturas,

Procego. - A travis de 1la tolva se carpa el horno con la mezcla de mi-
neral de fierro, coque y fundente, la cual se calienta con la combustién
del coque v la corriente de nire caliente que se imnpulsa desde la base

del horno a través de tubos largos,

Tl aire caliente es constontemente producido por la caldera. Los gases

de las reacciones ascapan por los tubos que tiene el horno en su parte

superior.

21 aire caliente se combina con ¢l coque en la parte inferior del horno,

produciendo diftxido de carbono

1 diéxido de carbono se reduce con mis coque caliente
CO, + C ~----= 0 CO
El mondxido de carhono reduce al &6xido de fierro
17‘0203 + 3 CO ----- > 2 TFe + 3 COy
El coque caliente tambidn reduce al 6xido de fierro
FepOy + 3C ----- > 2 Fe + 3CO
1l hierro fundido se acumula en la base del horno, de donde se saca,

al igual gque la escoria por medio de tubos.
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E.) TADRICACION DFI, ACIZTRO.

21 acero es hierro con una proporcidn de carbono interimeaedia entre las

de la fundicidn y la del 11'101-1-6 forjado. Generalmente contience manganceso.
Frecocuentemente sc afinden otros clementos, como silicio, nigquel, cromo,
wolframio, vanadio y molibdeno, con objecto de obtener nceros cspeciales.
Il acero se obtiene eliminando las impurezas del arrabio (fundicidn de
Primera fusidn) v adfiadiendo luepo 1ns cantidades adecuadas de Carbono,

manganeso y otros elementos. La mayor parte del acero se produce por

dos procaedimicentos: el de Bessemer vy el Martin-Siemens.

a) Procedimiento de Bessemer. Il hicrro en bruto fundido se vierte en
un convertidor Bessemer, revestido de silice o magnesia (que actida de
fundente) y montacdo sobre cojinetes que permiten vaciar el producto
acabado. A través del metal fundido se inyecta unn corriente de aire

de una presién de 2-2.5 atm. La oxidacidn del carbono, del manganeso,
del f6sforo v del silicio desprende calor suficiente para aumentar la tem-
peratura de la masa hasta cl punto de fusidn cdel hierro dulce. Una vez
quemadas las impurcezas se afiade la cantidad necesaria de carbono y
manganeso en forma de aleacidn llamada fundicidn especular. ILuego se
hace girar el convertidor sobre sus cojinetes y el acre fundido se vierte

en moldes. I.a operacidn dura de 15 a 20 minutos.
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convertidar Bes semenr

b) Procedimiento Martin-Siemens. ! hicrro en bruto (que generalmente
se extrae directamente de los altos hornos sin dejarlo solidificar), se-
mezcla con algo de chatarra v de rninerallde hierro (para proporcionar
el oxigeno necesario) y se coloca en Ia solera de un horno calentado con
gas y revestida de una gruesa capa de cal y magnesia calcinada. E1 --
oxigeno del mineral oxida poco 2 poco el carbono, el silicio y las demds
impurezas, ¢l monéxide de carbono se escapa y los 6xidos de stilicio y-

f6sforo son absorbidos por el revestimiento bidsico.

Para economizar combustible v lograr una temperatura suficientemente
clevada, Siemens ided calentar previamente el gas combustible y el aire

por un procedimiento regenerativo. I.os gases calientes que salen del -

ret e =g
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horno pasan por unos. conductos de ladrillos refractarios, ' comunicando :

-

a éstos calor. Al cabo de pocos minutoz, los ladrillos adquieren eleva- + '

da temperatura. Sc invierten entonces las valvulas v la mezcla de gas ’

combustible v de aire pnca por las cirmaras calientes, sc¢ calienta de |

‘1000 a 1150 gradds centlfgrados, v arde en forma de¢ enorme soplete o

una temperatura de 1800 grados centigrados sobre el hierro de solera.
I.os gascs calientes salen luego por otra serie de cdmaras del lado’

opuesto del horno, calentando su mamposteria de ladrillos refractarios. : t

Cuando s'e han eliminado las impurezas vy el andlisis de una muestra

P prueba que el metal conticne 12;. cantidad apropiada de carbono, ée iﬁacie :
ferromanganeso, como én el proccdinile.ﬁto ‘clc Desscemer. Durante la co~
lada sec agrega algo jde Aa.'lunﬁinio' (o, TMmAs recientemente, ferrotltall'xio) pPa-—
ra que se c.ombine con el oxfgénd vy el niti‘égeno dis_ueltos, dando un lin—

gote més limpio (sin sopladurasg).

‘

Cen
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c) Otros Procedimientos, Algunos aceros especiales sce fabrican fundien-
do hierro dulce con Ia cantidad necasaria de carbono y manganeso en un
crisol., ITl1 acero al crisol suele ser un acero de calidad para herramien-

tas, y con ¢l se hacen navajas de afeitar, limas. plumas y cuchilleria.

También » produce acero muy fino en ¢l horno eléctrico, en el gque la

temperatura sce vepgula [dceilmente v se eliminan 1 azufre vy el fésforo -

(preveniente del cocke). o1 acero obtenido en ¢l horno cléctrico es méds

denso que otras varicedades vy estd Ilibre de sopladuras (gases oclufdos) v

de escoria. TPuasto qgue en el horno el@ctrico pueden alcanzarse tempera-
.

turas clevadas, se fabrican por éste procedimiento aceros especiales de

alto punto de fusidén. R

ACEROS AL CARDONO., TEMPLADO Y REVIENIDO.
I.os aceros dulces conticnen poco Carbono (hasta 0.2%) vy son completa-
mente didctiles. Al aumentar la proporcidén de carbono, ¢l acero se endu-

rece y aidquiere mdés tenacidad. I.os aceros medios usados para railes

v construcciones, contienen un 0.2 a un 0. 6% de carbono.

I.os aceros dulces y medios puecden forjarse y soldarse. Un acero muy
duro y quebradizo, tal como el apropiado para intrumentos quirdrgicos

v hojas de afeitar, se¢ obtiene calentando un acero rico en carbono (0.75
a 1.50%) a elevada temperatura y enfrifndolo bruscamente en agua o -
aceite. Este enfriamento brusco se denomina templado. Volviendo a calen-

tar con precaucidén el acero templado a 250-300°C, se hace maenos quebra-

reg—-
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dizo conservando, no obstante su dureza. 1 grado de dure=za se regula
por la temperatura a que sc recalienta el acero durante eate proceso de
revenido, Yy que se calcecula observando el color de la capa de &xido que

forma en su suparficie: amarilleo palido (230°C), pardo (260°C), pirpura

(275°C2) vy axmul (300°C), '

ACTEROS ESPECIAILES O ALTACION.

Durante el proceso de fabricacién del acero se afinden al hierro pequefias

de otros celementos tales como manganeso, aluminio, titanio

B 3
v silicio, destinados a combinarre con los gnscos disueltos v elimindndolos.
-

Dichos elementos actiian a modo de "*harrenderos' v metales y sus Oxidos

-

scoria, No obstante, cuando &stos u otros metales

v nitruros pasan a la
se aifiaden en Mmayores proporcioncs, cl exceso queda en ¢l producto final

en cstado de disolucidn s6lida o on combinacidén, v sec obtiecnen los llama-

dos aceros de aleacidn o aceros especiales.

ILSTRUCTURA DIZ ILLOS HIKRROS Y ACEROS.

La facilidad con que pucden modificarse ¢ incluso cambiarse las propie-
dades wel hierro, no sdo por afiadir cantidades variables de otros eclemen-
tos sino por la modificazién de su estructura cristalina mediante temple
vy revenido, obliga a estudiar mdas detenidamente la constitucién dé los -

hierros y aceros.




¥l hierro puro se praescenta con varias formas, siendo las méas 1mportan-‘
tes dos: el hierro alfa, blanco, dfctil v moapnético, que se denomina fe-
rrita, v ¢l hiecrro o , estable por cncirma (e 76H87C mas denso y prfc-
ticomente no mapgndtico, T hierro alfa, eristalisa en cubos coentrados en
cl cuerpo, y el hicrro tiene una estructura oiibicn centrada en las caras.
A temperaturas por encima de 1487°C., el hicrro § se transforma en

. 2 . . .
hierro ¢ , también centrado en el cuerpo como ¢l hierroe , pero no -

magndético.

o1 carbono disuelto en el hierro fundido se cencuentra formando un com-
puesto CFe (6.67% de ), llamado cementita, dure y f{réipgil, y estable a
temperatura clevada, si bilen puede existir a temperaturas ordinarias en

un estado metacstable.

Cuando la fundicidén o ol acereo en estado Hfundido se enfrian pude ocurrir
que empiece a separarse una disolucidn sdlida (cristales mixtos) , de
cementita en hierro, la cual recibe el nombre de austenita (por debajo
de un 4. 3% de C), que se separe cementita (por encima de un 4.3 de C)
o que para esta proporcidn de carbono sc¢ separen conjuntamente, en -
mezcla intima, la cementita y la austenita, cuyo ecutéctico recibe el-
nombre de ledcehurita yv que ticne el menor punto de fusidn del hierro,

1145 °C.

Hasta un 1. 7% de C se separa tlinicamente austenita, de un 1.7 a un 4.3
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de C se separa austenita y ledeburita, de un 4.3 a un 6. 677 de C se

separa cementita (cermentita primaria) y Tedeburita, v con un 6.67 de C,.

la masa fundida v el s6lido separado serian exclusivamente caomentita.-

disolucién sélida austenita con un mdaximo de C de 1. 7% no se man-

a

tiene a temperaturas bajas, por lo que, al onfriarse, sc empieza a se-—

parar, sepgin su composicidén, hierreo (ferrita) o cementita (cermentita se-

cundaria), y si la proporcidn de Carbono es de 0.85 al llecgar a 721 °C,
los cristales mixtos de austenita se transforman en una mezcla intima

nles de ferrita y coementita, un cutectoide (por formarse a partic

de ari
muy tenaz. Con me-

de una disolucidn sd8lida) gque se denomina perlitn,

nor proporcidén de Carbono se formaria una me=zcla de ferrita y perlita,

¢

se formatria unan mezcla de perlita -

v con mayvor proporcidin de carbono

vy cemantita.

e e
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PROPITDADES DEL_ACRERO. o Lo

Malcabilidad. Comprobada en la fabricacién de navajas
de afeitar v en las 14minas que se usan R

en las carrocerias.

Ductibilidad. Comprobada en apgujas vy alambres. . :
Masticidad, Esto se observa por ejemplo en una espa-

da que sc pucde flexionar.
Fragilidad. Por ejemplo, unn aguja puede romperse.

Tenacidad. Tiene gran resistencia a la ruptura por

traccidn, por cjomplo, cables cque sopor-

tan grandes caragas son de acero.

Inoxidable. Resiste a Ia corrosidon de Acidos vy al -

Al
IO

calor intenso, se usa con la construccidn
de pilantas quimicas industriales y en -

las refinerias dec petrélco

Temple. Se -~obtiene calentando al rojo y enf{riféindolo

bruscamente con agua.

- Aumentando con é&sto su dureza a su fra-

gilidad el acero.




ACERO=AL
&

NManganeso

Cromo-Van

Welfranio

Nleolibdeno

T

Niquel

Alcacién Invar

Niquel-cromo

"'l g-Qn

ACEROS

COMPOSICION
10-187% Mn
1-10% de Cr

0.15% de V

10-207 de W
3-8% de Cr

6-7% de Mo
2-40, Ni

368 de Wi
1-4% de Ni

0.5-2% de Cr

13_"‘,"‘; de Cr
8% de Wi

ESPECIA L.LES o D E

PROPIEDADES CARACTERISTICAS
NMuay duro y resistente al desgaste
Gran resistencia
1l compresidn

Conscrva ¢l temple & elevadas -
temperaturas

Censerva ¢l temple a clevadas -
temperaturas

Resistencia a lo corrosidén, gran
dureza vy clasticidad

Coeficiente de dilatacidn muy pe-
quedio

Gran resistencia a la traccidn,
gran durc

za v elasticidad

Tnosxidable

ALE ACION
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APLICACLONIES
Maguinaria de molinerfia,
cajas de caudales, etc.

Ejes de otras pliezas de
automoéviles

Herramientas cortantes
rdpidas

Herramicntas cortantes
rdpidas

Arboles de impulsidén, en

granajes, cables, etc.

Reglas graduadas y vari-

llas de péndulos

Blindajes

Instrumentecs, utesilios
de cocina, ornamentacidn
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21 diapgrama de equilibrio inestable hicrro-carbono permite, clasificar
practicamentae los aceros y fundiciones. A la imquicrda del punto <&, -
maenos de un 1.7% do carbono se ficnen 1los aceros v a lo derecha de

éste punto mas de 1.77% de carbono, existen las fundicion. s, Si los aceros

ticnen menos de uann 0,837, de carbono, izquierda el printo eatlectoide D, se

denominan aceros hipoeutectoides v si contienen uan 0. 8%°,2.1.77, de carbono

situados entroe los puntos 1D v G del diagrama, sce Haman aceros hipercu-

der carbono,

tectoidos Anélo;r,nrhuhfe, Ias fundiciones con un .

comprondidas cntre los puntos Gy 13, reaiben el nomibire de fundiciones

hipocutdcticas v o1 ticenen mds de un 4. 3% de carbono,. derecha del punto

B3, sc llaman fundiciones hipereutécticas. Una fundicién con un 6.67 de -

carbonoe seceria comeantita pura, pero no se conocen fundiciones con una pro-

porcién tal elevada de carbono.

Si el enfriamiento tience lugar lentamente, la cermentita, incstable se des-

compone en ferrita vy grafito. No obstante, ¢l manganceso y el niguel tien-

- . c .z
den a mantener el carbono en disolucion. I.a fundicion blanca, formada por

cnfriamicento rdpido de la masa fundida, contienc cementita, mientras que

la fundicién gris, formada por enfriamiento lento, conticne grafito de la-

en el hierro puro. Las fundiciones blanca v gris

minillas interpucstas scn

quebradizas, la gris porque las ldminas de grafito blandas, interpuestas

entre la ferrita disminuyen la tenacidad de é&sta, y la blanca, causa de la

PR ; s sz -
cornentita que es frdgil. No obstante, existe una fundicién maleable mds -

O A A £ e

s Mt o 55 R i 2ot
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tenaz v menos fragil gque las fundiciones gris v blanca, la cual se obtiene

por fratamicnto tdrmico dela fundicidn gris de composicidn adecuada. Ba-

io aeste tratamiento, las ldminas de grafito soe retinen on particulas globu-

Jares que por su monor superficie, debilitan menos la ferrita.

"I.os aceros dulces contienen menos de un 0.2% de (0 v son malconables v

dtiictiles y no sc endurecen al termmplarles. [L,os aceros madios contienen de

un 0.2 a un 0.6% de C, sco usan para fabricar railes v vipucias de cons-— ;
7 3 > i

truccidn y puaden ser soldados y forjados. I.os aceros de alto contenido-

en carbono, de un 0.75 a un 1.507%, de C, sc emplean fundamentalmente

para fabricar navajas de afeitar, instrumentos quirdrgicos v herramientas , :

v 1o mismo comao los aceros medios pucden ser fermplados v revenidos .

Si el acero se onfria bruscamente desde um temperatura superior a 900 !

. s P . M : i
grados C, la disolucidii s6lida obhtenida, de cementita cen hierro A s, se de-

martensita, muy dura y fridgil, que es una forma de transicién de

norninn

Ia austenita. Fn el revenido, Jla martensita sc transforma cn fasces mas -

tGoo -
~ R N . ik A e !
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AT Tempeaeratura o solidificacidn hicrro puro 15359¢

» = Punto cutdéotico n 11459 + 4. 37

oo der carbono. Il eutetico formado

por oristales mixto s de austenita (Disolucidn «Hlida de cemaentita en - -

hierro) v cementita (un carburo de hicrro, 7 -

o, Gl Un hicrro con 6,67% de
carbono seria comeantita pura). Recibe el nomibre de loedeburitio.
Cc = Pisolucidn s8lida, austentita, de mdaAxirmn conventracidén e carbono

(1L.79% de C) o 1a tempeeratura outcotica.

D = "unte euteotoide a 721 v 0.85 da carbono. El culcctoide estd

formado por ferrita hierro casi pure) vy cementita secundaria. recibe el

nombre de perlita.

T = Temperatura de 906°C a la que empiera a osperarse (a ferrita
linea 11 © Transformacidn de hierro % cubo centrado en el cuerpo on -~
hierro cubo centrado en las caras) a 1487°C - 7,0.10% C, G 0.18% de C

, 0.309% de C.

- - . :
I.inen T transformacion hierro e/’\ cn N
é

). METODOS PARA ANAILISIS DE ACEROS POR ABSORCION ATOMICA.

Se ha propucsto por D.R. Thomerson y W. J. Price un csquema de --

analisis comprensivo para un amplio rango de aceros por espectofometria

de absorcidn atdmica, o dicho esquema quedan comprendidos algunos de-

los clementos de nuestro cstudios como son niquel, cromo, manganeso y-

molibdeno incluyendo algunos otros clementos como : aluminio, plomo,

cobalto, titanio, cstafio por un mdétodo directo de absorcidn atédmica. Este

{
&

W
N
H
[
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mdatodo involucra la disolucién de las muestras en I1C104, ahorrando un

tiecmpo considerable comparado con los

métocdos tracdicionales y lograndose

una exactitud similar.

T.as seriasg

intecrferencias depresivas causadns por ¢l fierro en la respucs-
ta de aAlgunos aclementos son supe radas o eliminadas en la lama de Gxido
nitroso-ncetileno, y efectos maenores son corrcagidos por 1o inclusidn de -
-

estandars de

calibracidn de hiervo, no existiendo otras interfercncias -
interclementales en solucidén de FWE104 en la presencia de hierro.

Silicio y tungsteno, que no s6n roetenidnas on selucid

an este esguema
son determinadas en una disolucidn

separada de la mue stra.

N T.os problemas suscitados cn la determinacidén de Cr v Mo tienen hasta

acqui el desarrollo (e un esquema genoral para andlisis de hierrvos v aceros ‘
por absorcidén atdmica.

- Un mdtedo recientemaente publicado en 1971 en el cual &stos problemas

aparccen, han sido sucesivamente superados, dando

un indicio aa tal esque-~
ma on ¢l cudl todos los eclementos cominmente cncontrados en aceros -
pucden ser determinados por procedimientos

directos simple

Dicho esquema cubre 1a determinaciédn de 12 eclementos, todos los elemen-

tos a excepcidn de W

son determinados por muestra simple de solucion .

(Un gramo de mucestra de acero es disuclta en FICL vy I~INO3) v la solucidn

.-
finalmente es evaporada a humos con HC1O,. La muestra de solucidén es
N . =E o

- i ; . = ’ .
; comparada directamente con standarade calibracion preparados de una -~
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manern idéntica a 1a que sa usé para las muestras. De ésta forma -
Mn; Ni, Cr, Mo, Cu, V, Co, Ti, Sn, Al, 1 “son determinados en un

amplio rango de acceros).

Un procoedimiento alternativo para la determinacién de Wy para NMo en

la prescencia de W es necesaria. IZ1 procedimiento ostd basado ¢n el uso

de una menmcla de HOW04 ¢ H3PPO, ¢ H5;80, que retienen el W en solucidén.

MA NGANESO (Mn). D.IP. FHubbard y F.IM. NMonks han publicado un articulo
quc trata de la determinacidn de mangnaneso or un amplio rango do aceros

vy hicrro colado por ahsorcidén atémica.

n el articulo dicen que Tielcher v WKinson han descrito un procedimiento
para la determinncidn de 0.001-2% de manganeso on bajas y altas alea-
ciones de aceros, usando una solucidn conteniendo PTZSO4 $ I—I3PO4 Yy una
pequeiia cantidad de T>12803 =avra roeducir cualquicr interferencia de sal de
manganeso oxidada. I.a interfercncin de Fe es prdacticamente eliminada -
por cl uso cstequiomdtrico de flama, aire-acetileno, la interferencia de

cromo cs rcecducida a un nivel de 20% por el limitamiento de la trayectoria

de absorcidén en una pequefia scccién de la flama.

Los resultados de muestras de N.I.S. obtenidos por Slavin muestran que
el uso de agua regia para la disolucién del acero, asi como el procedi-

miento similar de Belcher y Kinson son de pobre precisién y en ciertos-

H
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casos cde concordancia no satisfactorisaa con valores certificados.

Fin posterior cstudio la interferencia de silicio fud oliminada por rmodi-

i ficacidon del cquipo, =i que sSlo In radincidn pasabil s8lo o travds de -

una drea restricta de la flama, Ia cual era recibida por ¢l detector.

de FICIO, . v el silicio e¢s roemo-

I.a mmuestra —s proeparada hasta humos 1
vicdo por filtracidn, agrepgandose CII,CFHL,OIT que eos agregacda a la solu-
K 2 k E

! cion antes de la medicion. No oaxisten interfercncias ¢con aclemeoentos -

Cnl?ﬁl‘ln]“lﬁf.‘,!"ll\) ecncontrados on estas alecaciones.

il mdtode anterior cmiplea la flama de aire acetileno.

£1 mdtodo es simple y directo, no involucra dreas restrictas de la flama

ni el uso de soluciones standar de acaeros.
: Iguipo
Mapectrofotdmetro de absorcidn atdmica

LAmpara de catodo vacio de Mn

I.as condiciones del aparato i

279.5 nm Air presure 30 psi
’ prasion de aire

0.08 mmm Tlow rate 5.5 1/min

Slit width
velocidad de flujo)

(ancho de la rejilla

Burner Ieight 0.8 c¢m Acetilene pressure 10 psi
{Altura quemador) (presion acoetileno)

G N i it e

I.&mp. curent 12 mA Flow rate 1.7 1/min
(Corriente de la ldmpara) (velocidad de flujo)
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Todos los reactivos deberdn tener grado analitlico.
Utilivando uns solucidn Std (100 pop.m. ). Disolwver 0.1 g de Mn clectro-
liticamente puro e¢n 5 ml de 1161 cone. vy diluir la solucidn a 1000 ml -

con apun destilada.,

Solucidén Std de hierro 10.000 p.p.m. Disolver 5.0 g rde hicrro "Ililger"
de alta pureza an 20 ml HCD conc. vy 5 1l de dcido nitrico cvaporar a
scequedad, agregar 50 c¢.c. de I'I(‘,lo‘} conc. v diluir a 500 ¢.c. con agua

destilada.

Andlisis _de aceros y hierro colado

TP’or convenicencia 0.1 g de aleacidn deboeridn estar presentes en 100 ml de
sol {finnl. Flsto corrcsponde a 1000 p.p.m. de metal an el sol. final v 19
de Mn con la aleacidén que corresponde a 10 p.p.m. de Mn en solucidn.

Mdctodo disolver |

g de aleacidn en 15 ml de FICL v 5 ml de solucidén --

concoentrado de FINO, con calentamiento. Evaporar primero la solucidn -
3

a soaqueoedacd, enfriar, tornaar ol residuo en 10 ml de I’I(‘,l(jy1 conce. hasta
humos ligevos. Tinfrianr v afiadir 50 ml de agua destilada a disolver las -

sales. Tiltrar 1a solucidén reccibicndola en un matraz de 100 ml y aforar

la mareca con H,O destilada.

Pipetecar a una alicuota de 10 ml de esta solucién en un matraz y afiadir
50 ml de CI—I,,CI—TZOH v aforar a 100 c.c. atomizar la solucidédn cen la flama
3 v

- - .-
en la forma usual y determinar la absorbancia. Calcular la concentracion



de Mn contenido on la aleacidn por la lectura de la ¢one. de Mn an la

sol. por la curva de calibracion.
i
rMota: los solventes orgdinicos incrementa la sonsitividad del mdtodo -
24 '
- - . . . . - i
dioendo se elimina algunas interfercencins enconfradas en solucidn acuosa, i

(RS

st cnso.

sicndo ¢l ctanol ¢l mids apropinado ¢como solventae, para
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oA B ILA IA INTTILULRLRNGIA DD ACIDOS DT SOIILVENTE Y CON -~
CFENTRACION DIT JITERRO N LA SEENSITIVITDATD D

ATSORCION 12T Mn.

NADSORPBANCIA (2795 /;)
10 p.p. m. I\v{p& 110 p.p. .

MEDIO DE SOLVENTT 0 p.p. . Fo’ + 10000 p. p. m.
de 17‘0.3"'
ACUOSO 0.640 - - - -
10% (V/V) HNO, 0. 660 0. 640
10% (V/V) HCl 0. 585 0. 585
10T, (VAV) 11,50, 0.525 0. 555
P 10% (V/V) 11,10, 0.525 0.525
i el -
ALY (V/V) I PO, - 4.5% (V/V) H_SO 0.535 0.540
> <1 2 4




T A PR L A

CONTENIDO DI MANGANIZSO TN HTFREIRIROS ¥ ACEROS

STANDARD EN FI,

RANGO 0-0.17,

DIT N,

MULSTRA COMPOSICION o Nn
Obhscervado FProm. Rango
Certif. Certif.
J M Grado TI% Hierro puro 0. 004 0.001 - - -
B.C.S8. 252 4% NWi; 0. 5% V 0.016 0.016 0.012
0. 2% Cr-Iierro 0.017
0.018
N.DB.S. Es4 Hierro 0. 028 0.030 0.028
3.351 - Accro 0. 050 0.052 - - -

N.B.S. 125a

PV
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TADBILLA INFILLITENCTIA DF SOLVENTES ¥ CONGCENTRACION
DE HIERRO EN T.A SENSIDILIDAD DIIE ADRSDORCION

D NIGQIUTImT.L.

ABSORDANC IA B

30 p. pm Ni; 20 p. pm. DMi: |

MEDTO SOLLVENTE 0O p. pm. Te 10000 p. pm. Tao i
it

i

ACTOSO 0.315  maa
10% (Vv /V) IIC1 0.295 0.295
10% (Vv /V) I-INO3 0.310 0.295
10% (V/V) H,80 0.265 0.265
10% (V/V) HaDPOy, 0.265 0.250
4.5 (V/V) H,PPO4 ~ 4.5 0.275 0.255

(V/V) 115,80,




TADBI.A CONTENIDO DI NIQUEI, DIE ACEROS STANDARD

EN EIL RANGO DE 0.1%, 0-2%, vy 0-37, DT

NIOQULIL,.
GRINL

MUESTRA TIFPO CONMPOSICION NOMINAT, Obscervado Certif.
BCS 257 Alencién acero 1.4 NMn, 1.7%C+,0.2 17 0. 85 0, 84
Cs z2h ” " 0.7% Cr 1.19 1.18
nCsS 254 " " 1% Mo, 0.5% Mn,0.5CR

0.5%% V. 2.03 2.08
BCS 253 " v 0.04% Cr, 0.9% Mo,0.2%Vv 3.08 2.92
RDCS 254 o " 2% Mo 5.33 5.15
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Lia determinacién de niquel en hierro ¥y acero por espectrofotometrina

de absorcidén atdéHmica fMie investigada por K. Kinson v Delcher. (1)

IZ1 nigquel es un elemonto importante en hierro v acero v un grran niimero
de procedimientos han side establecidos pars su doetosminacidn, 01 niquel

en nleaciones forrosas puede ser proacipiftade como dimetilglioxinmiato de

nicquel rojo y snihinecurntomeoente determinndo por gravimetrin, por velume-

trin o por técnicos de clectrodeposicidn. 91 complein de niquel soluble v
da color rojo obscuro de dimeotilgloxinna formado on m o maedio nlanalino, es

usado amplinmente ol espectrofotomiatris

. Ofras téonians fisicogquimicas,
las cuales han sido nsadnas incluven espectrografian, molnroprafia v foto-
meatrin de emisidn de flama. Walsh ha indicado que 1la espectrofotometria

cs pricticamenta libre de interferencias v 1o t&enica hn sido aplicada a

materiales bioldrices v agricnliurales. Lia determinnceidn de niquel en ace-

ros con la flama de niveae ncetileno as ficil, Kinson v Bealcher proponen el

uso e I-I3PO_1 -+ IIZSO (maenala) porquaera tiene W y otros elementos hi-

drolizables on solucidn.,

Lias longitudes de absorcidn del Ni son discutidas por varios investigado-
res, cncontrando preferible usar Ia lineca méas sensitiva a 232.0 mm para
niveles de niquel abajo del 1%; pero cllos notaron que para la grafica de

calibracién la 1imea de 341.35 mm es mids lineal que para 232 mm.

Molibdeno (Mo) v (Cr). I.os autores describen como las dificultades de

Cr ecncontradas cn Ia determinacidn en aceros que conticnen cromo y molib-

-



deno han sido vencidas.
T.a deprasién de Ta vrespucsta de absorcidn s minimisacdn por ¢l uso
de ASuwido nitroso-acetileno en lugar de las flamas de aire acetileno. :

J.as variaciones caus

por la difercncia en ol osrado de oxidacion
der Mo y Cr entre las muestras y standards son eliminadas por cvapo-

racién de ambas muestras v standards hasta humos con 1116, .

Vanadio (V). Capacho-Delpado v Manning ‘6) deterrminaron vanadio en-
aceros por un matode dircato,en ¢l, se usd flammn de Sxido nitroso vy

acectileno y soluciones acuoesas de calibracién de vanadio.

Usando cllos los acido I1,80 para la disclucién de las muestras v nota-

El i

ron, quc cl sulfiirico decrece la sefial 1 vanadio, cn tanto gue ¢l 11—5}304

la mejora. Fstos do ofcctos, uno cancela al otro v los resultados pro-
ducidos son bucnos comparados con valores certificacdos.

En solucién de TIC]OJ se vid que en Ia prescncia de 1% de hicerro mejora
la sefial de vanadio, para alrededor de 20%, necesitandose asi la adicidén

de hierro a las soluciones e calibracion, no existicndo interfercencias -

interclementales que afacten Ia respuesta.

METODO PRODUESTO i
Solucidén concentrada de Mn, 1000 mg 1-1 .- Disuclva 1.000 g de Mn puro

metal en 50 ml de FICI (Sp. gr. 1.18) y diluya a un litro.




Solucidén concuentrada de Ni, 1000 my 1-1. - Disuelvn 1.00 z. de nickel

metilico puroe ¢n 40 Ml de [INO5 SN oy diduya a1 1.,

Seolucidén concentrada de Cr, 1000 R LN I—I .- Disuelva 1.000 g, de cromo
metdlico pure cn 20 M1, de TICT (pracvedad cspoecifien 1018) v diluya a 1 1.,
Solucidn conceoentrada Mo 1000 g JT-1. - Disuclea 1,829 p. de reactivo -
prado analitico de molibdato de amonio en apua y deluya 1 1.

sSolucidén concentrada VvV 1000 mg. l-1l.- Disuelva 2.290 . de vanato de-
armonio grade analitico en 20 ml de perdxideo de hidrdpeno 100 velumencs

voiluya a1,

SOLUCIONIES DE CAILIRRACION
Basado e¢n 1.0 g. de muestra v voliimen final de 100 C. C.
MANGANESO {Mn)

Solucidén stock diluida

(100 1vigr. 1-1) NfL. ... ... Q 1.0 2.0 5 10.0 15.0 20.0
Conc. /mg 1-1.......... ¢ 1 2 5 10 15 20
Mn,/ por ciento......... o 0.01 0.02 0.05 0.010 0.015 0.20

NIQUIIET, (Ni)

Solucidn concentrada

f200 mg 1-1)........... [¢] 1.0 2.5 5.0 10.0 15.0 20.0
Conc. /Mg 1-1........... 0] 2 5 10 20 30 40
Niquel. ... ... (] 0.02 0.05 0.010 0.020 0.030 0.040

CROMO (Cr)

(IIasta a 0.5 por ciento).
Solucidn concentrada

(500 mg 1-1).............. o] 1.0 2.0 4.0 6.0 8.0 10.0

o



Concaentracidn/myg 1-1l..........
CRONMO ¢ ¢y
Mlasta 10 por ciento. « .. ... ...

Solucidn stoclk 71000 meg 1-1)

e T

CROMO (Cr)

(ITasta 12 por ciento)

I"ara este ranpo ol guemador
dehae estnr en posicidn givra-
do rofadn.

Solucidn atoals (1000 v 1 -1)
SMI e e e e e e e e e e
Concaenlracidn /Nig Y ~1. ... .....
Cromo,/1?or cicnio (0,25 de -
TNUESTTA) e L d s et s e e e e e e

MOLIDDTNNO {NMo)

(Tlastn 0.2 por cicnto)
Solucion stocle diluida (100 -

mp L-1) anlo .ol oo,
Concentracidn /Mga 1-1........
Molibhdeno/TPor ciento. . oo ... ..

MOLIBDENO (Mo)

“Iinsta 0.5 por ciento)
Solucidén concentrada (500 mg-
F R B TV T
Concentracién/mg 1-1.........
Molibdeno, por cianto. ........
MOILIBDITNO ‘Mo)

fFlasta 1.0 por cicnto)

Solucién concentrada 1000 mg-
1-1)Ml. . o.concentracién/mgl-1

Molibhdeno, por cicnto........

o]

2090

[eReole]

Ut

10
0.4

2.0

0.02

75.

50

10 20 30 40
2.0 4.0 '6.0 8.0 10.0
Z0 <10 60 80 100 -
0.8 1.6 2.4 3.2 4.0
5.0 7.5 10 20 20
25 75 100 200 300
1 3 4 8 12
5.0 10.0 15.0 20.0
5 10 15 20
0.05 0.10 0.15 0.20
2.0 4.0 6.0 8.0 10
10 20 30 40 50
0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
2.0 4.0 6.0 8.0 10.0
20 40 60 80 100
0.2 0.4 0.6 0.8 1.0



VANADIO (V)

Solucion condce
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ANAILISIS DE A CERO

DETERMINACION DE ACER O COMUN AI, CARBON

En esta determinacidn el acero e¢s quemado en atmésfera de --
oxigeno, los productos voldtiles de combustién son pasados ---
a travdés de reactivos los cuales condensan o absorben todo, -~
pero el oxigeno y ecl COZ) el CO, es centonces absorbido en un
recipiente el cual es pesado antes y después de que tome lugar

l2 absorcidn.

I.os pasos del proceso son ilustrados como siguec:

77.
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DETERMINACION DE CARBON EN ACERO

NMuegtra (1)
|

Temperatura do 1000-1300° dependiendo

del tipo de acero

Oxﬂzferio libre de CO, y compuestos orgdanicos

I .
5 Residno Materia voldtil )
|
En combinacidn .Fe203,F0204 02 ;
1
con bases MnzOy4, Cud, NiO C O i
510, H,0 |
P,04 SO, ¢
SO, (fijado en parte) 80,
Paso a través de un agente oxidante
Condensado y absorbido en parte Presente atn
et !
T 7.
w S0 o, :
CO2 2
M
T O b
Hy 1
o
S 3 i
Paso a través de un desecante il
Polo ahora enteramente removido por Presénte atn

condensacién o absorcidn por reacti-
' voes en su trayectoris

SO5 02
HZO cOo,
Vasija pesada contenieno un-
. . absorbente alcalino seguido por
un. dcsccante
Enteramente - I ‘Presente’ %un
) removido
Vasii %l _ntra ez 02’

S o T § e




=

PO |

CARBONO

TPor método de combustidn directa (mdétodo volumdtrico) en aceros.

Raocomendable para aceros al carbono y productos siderurficos con

contenido mdaximo del 69,
TFundamento.
Consiste en calentar hasta

fusién en un horno eléctrico el metal reducido

a particulas finas y oxidar el carbono que contiene hasta CO2 miediante - ;

el paso de una corriente de oxigeno puro, la mezcla de gases es medida
en una bureta graduada de donde se pasa a un frasco para absorber con

una solucidén de KOH el CO,, el resto de los gasces c¢s medido en la mis-

2
ma burcta obtenicndo el % de C(')2 absorbido.

Calculos.

Il % de C en la muestra se obtiene asi, si la bureta estdi graduada en

L.y T Liectura en la Det. de -

_ . _ . Carbono en la muestra. .
Yo C = Ly— L., - x I3 !
_— . -L_ = I.ectura prueba de correc- H
M 2 . = .
cidén :

M - Peso rmuestra en gramos
B = Factor correccidn. ;

Por temperatura y presidén actuales.

) - ¥
B = Factor = (P - P) x To _ . -
. Fo T . .




T Presidn baromdétrica en mm de Fig

Z Presidn de vapor del agua a la temperatura de los gases

b=

X

P

Po I Presidn a la que se calibrd la bureta en nmm. de ITg o
T = Temperatura del termdémetro en 1z burcta en grados Kelvin

T

o = Termperatura a la cual se calibré la bureta en ol
Si 1la burcta mide el volimen dentro del COZ en ml. o cod
T C = 27.29 x vV, -V, - x D ' ’ e

. : ; R

™M . ‘

M = Peso en gramos

V), = Ml de CO, en la determinacién del C ' » . .
V, = Ml. de CO, én la prueba de correccidn
D = Densidad del bidxido de carbono en las condiciones
D = Presidén y temperatura actuales.
n = 0.00071 P -
—_—

L.a densidad del CO, se puede obtener en tablas construidas a porcio -

nes y temperaturas diferentes.
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et b0 2

DINTIERMINACION DE MANGANESD M ACEROS COMUNES AL CARBON

En ol siguiente mdétodo para Ia determinacidén de manpganeso ¢cn aceros

comunes al carbdédn, los puntos escencintles son: . . !

1. L.a oxidacién del nitrato mangancso a dcido permangdnico por la

accidn del bismutato en solucidn de HN (73 diluido.

2. I.a rcduccidn de dcido permangdnico por ¢l uso de solucién stan-

dard de 'FeSOA‘l_, afiadida en exceso.

2 HMnO, + 10FeSO,; 4+ l6HNO3z -—---- > 2 Mn (NO3), = 3 Fe, (SO4),

4 4 Fe (NO3z), 4 8H,O

3. La oxidacidén del exceso de FeS’)l{ por el significado de una solu-

cidén estdndard de KMNO,.

A
2 I{Mn’:)4 + 10170804 r l()}INO3 ————— S 2Mn /NO3)2 + I{ZSO4 -+ 3Fez
(SO4), + 4FelNOz); + BH,O

Si las soluciones standard de FeSO4 vy de KMnO4 son exactamente equi-
valentes, la diferencia entre los voldimenes de cada que son usados re-
presenta el volimen de permanganato estdndard que contiene la misma

cantidad de manganeso como la muestra de acero.

I.os pasos son mostrados en la tabla siguiente:
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DETERMINACION DE NMANGANIESO TEN
ORDINARIA

ACFERO DE CARBOWN

Muestra
Solucidn de HNO_YAjtuide (1 {1 3). scguido por -
ebullicidn (1)

K)
Remanente e solucidén
! "
I\ln-NOZ)%, Ii3v€)_.y VZOZ(N03)3. _
compuestos orginicos Compucstos d¢ carbodn,
%‘,11(12_7)03)2,N‘i((l)\lc)f_s)z,?)loz x 1'520, N vy
i,s 4’ 1'131'[ 1> HNO3

Fscape de solucidén

quirzds azufre.

)}
. . - . . v - -
Oxidacidn praliminar con }"I;\Pﬂ.os en solucién -
hirviendo (2)

Solucidn en rermancnte
HamO,, MnO,, xH,0, HaVO,,
I‘IZCX"OT,FO(NO?)) , CulNO3) ., Diéxido de Carbono
Ni(N(§3)Z,Sloz xTHL 0, B (NO3),

NaNO3, NaB1O3, 11,80, , 11, PO,

HNO, -

scape }e Ia solucidén

Reduccidn con H?‘,/SOS y ebullicidn (3)
3

Solucidén cn r(cmano.nl'c:
Ma(NO3z),, V,0,(NO3) 4, Gr(NOz) 5, B )
Fe(NO3)3, FesSO,, Cul(NO3),, Ni - Oxidos de nitrdgeno y
(1\103)2,802}:]?120 Bi(MO3)3, NaNO,, azufres.

II 2 S O‘,} , H 3 PO, HIM ()3 L

E’fscapo. de la solucidn

Oxidacién final con NaBij en solucién fria, dilucidn -

con 3% HNO,,y filtracidén a través de arbustos de cri
sol de filtracidn. l

Filtrado 3
PIMmO4,H3VO4,I—IZCrZO7 Cr -
(NO3), CuiNO.), Ni(NO3),,S5;0; N, BiOj; S10; x HpO
x H,O Bi(NOz)3, NaNO,, H,SO0,
I'{3PO4 [~II\I(D3 .

3
Adicidn a solucidn standard de FeSO4 (N}IZ)ZSO4
en exceso.

Residuo [

Titulacidn con una sol. st. de KMnOg4
Mn(NO3),, H3VO,, Cr{NO3)3, Fe(No3)3,Fez(so_4)3.c'u(No3)6 o
Ni(NO3),,NiOz = Hzo,Bi(NO;)3 NaNO3, (NH4),SO,, KNO3.HzS04.
KNO3, pH3PO,, HNOj3. .
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DRETERMINACION DE FOSFORO EN ACEROS (OMUNINTS
AL CARDBON

Pricticamente todo el fésforo en aceros cormunes al carbdn -

Jocurre en combinacién de hierro comao fédsforo. San converti-

dos a TFe {NO3)3 vy dcido ortofosférico disolviendo ¢l acero en

HNO, diluide, desgpués de lo cual el fésforo es precipitado --

como fosfomolibdato de amonio.

En el andlisis de alta presicién el precipitado es disuelto

en NHOH y el fésforo precipitado dos veces como fosfato de
magnesio amoniacal, el cual es convertido a fosfato de mag-
nesio y pesado. En andlisis ordinario, el fosfomolibdato de-
amonio precipitado disuelto en un exceso de solucién estan -

dard de NaOHM, la solucidn es titulada con solucidn estandar

de H’Nos, el que es requerido para reaccionar con el fosfo-

molibdato.




DETERMINACION DE FOSFORO EN ACERO DE CARBONO COMUNv .

Muestra

Solucidn en HINO, diluido 1), oxidacién en materia orgdnica con
KMnO, vy reduccién de esceso KMnO, por FasO,.

H PO, Fe/NOLJ, Mn/NO3), H,SO, S1O, x H,O0,
COINO,),, Mi(NO3),, KNO, 1INO,

-~ v s -
Neutralizacidn parcial por calentamiento a “LSOC, adicion de
(NI

4)> MoO, » NI NO,, apgitamicnto, filtracidn lavado.

Tiltraad
Fe(NO3);, MniNO3),, SO,

S10, x H?O. Cn(}\]o')z Ni(NOE)z (NI'I4)3 po1 - 12 Moo3 :
KNGOz, HNOj3, H,Mo6Ty, NH, MO, J L

1

Método de molibdato de mag-

nesia.
Sol de precipitado en NI, 7TH. B
adicidn de Flgel, digestidn y filtracidn,

Precipi‘fado

f
(Descartacdo) J/
Método alkalimétrico

Sol de un precipitado ‘n exceso
de una sol. St. de Na O Al

1\"11"\‘(:1?

Adicién de fenolftaleina vy Filtrado Pr&cipitado
titulacidn con solucidn de ] .
HNO3; cxactamente equiva - (NI—I4)2M004,NI-1" OH t
lente a la solucién de NaOH Mgel, 4B NH,c Ignicién i

(déscartada) Mgz 207
Na HPO‘,} N:\.ZM004 NH4 4Na Mooy, :
NaN03 Pesado :
|
Volumen de NaOH - veolumen de i

PINO3 2= volumen de NaOH reque

rido por el (NH_ )3;PO . 12 MoO,



FOSFORO.

Al ipgual quec cl carbono, el fosforo aes otro elermento —“uya presencia
¢ mayor o menor contenido es normal en aceros.

Mdétodo Volumidtrico.

Consiste en oxidar el metal con IINO,3 y transformar el fésforo cn -
I~I3PO4. Las materias orgdanicas y carbonosas se c¢liminan por oxida-
cidén mediante KMnO,. El dcido fosfdrico formado c¢s preccipitado como
fosfomolibdato de amonio (N}I4)3T’o_1. ‘12M003 por la adiciédn de molib-
dato de amonio, al precipitado se le agrega un exceso de NaOH hasta
su disolucidn, valordndosc el exceso con una solucién de HCI, HNO,
o HZSO~1'

Reacciones.

A) P (Fe) + 3Hnoz ----% H PO, + 3No,

B) H, POy + 12 MoO, (NH/), % 21 HINO,; ----- .

7.
(1\11—14)3 Po,. 12 Moo, + 21 NH, NO, jJ 121';550
c) 2 (NI—I4)3 Pe4. 12 Moo 46 TIAOH —m——y 2 (NEILy), Hpo4 +

(NH,), Mo ©4q + 23 Na2Mood + 22 H,O

Cdlculos.

Porcentaje de f&sforo sc calcula por medio de la ecuacidn siguiente:

% P.= Vo - V1 N x 0.001349
M
Vo = Ml. de HNO, prueba de correccidén
Vi = Ml. de I—INO3 gastados con ‘la muestra “ -

n = Normalidad solucidén de HNO,




Ao o

M= Gramos de ' la muestra

“La rvecisidn de los resultados es de + 0.005% .
Este c¢clemento es también de gran interés en los ‘aceros pero se en-

- METODO EVOLUCION

AZUFRE

cuentra en cantidad tan pequefia quéylos métodos deben se satisfacer

requisitos estrictos en cuanto a exactitud.

=1 método se basa en. separar el asufre contenido en el acero bajo la
forma de I—IZS" el cual se fija en una s_olucién amoniacal de CdClz.' -

formdndose Cds que se trata con HC1l, valorandose el H,S desprendidb

con una solucién de Klojz. Las reacciones observadas son las siguientes:

FeS '} 2 HCl ----=3 > Fe Cl, A H2S -
cdcly { H,S ------»Cas } 2 o
Klo, § 5 K1 - HCL -~--- >6Kc1{3H2Qf312'
H2S + 1

2

CALCUILOS

]:’-?ara obtener el % de azufre en el producto deberd emplearse la férr-'
mula siguiente: - - o
% = _( v;i) T x 100

Vv -
M




V = Volumen en ML, de la solucidn de yodato gastado en la titulacién.

de la muestra

Vi T Volamen en Ml de la solucién de vodato, gastado ¢n la titulacidn’

de 1 prucha en blanco.
T = Titulo de 1la sol. de 1{103 expresado cn g/Ml de S
M = Peso de la muestra en el acero ¢n gramos

" Reproducibilidad + 0.0059%

COMRBUSTION DIRECTA

Fundamento.

IZ1 azufre del acero se convierte a So, por corﬁbustién en corriente
de oxigeno, este So, se absorbe en una solucién acidulada de un yodu-
ro con solucién de aln—xidéx:n y ¢s determinado durante la combustidn, -

por titulacidn con KIO,.

REACCIONES
KIO; + 5 K1 + 6 H ¢l -----> 31, } 6 Kcl 4 3 H,O
SO, 4 1, = HpO ----~ > H,S0, = Il

CALCULOS

% S = (A - B) x T x 100
RO :

A = Ml de sol. Valorada de K103 necesarios para titular la muestra

B = Ml de sol valorada de K13 necesarios para la titulacién en -
blanco.

T = Equivalente del azufre de la solucidn valorada de K103 en gramos
/M.

M = Peso de la muestra

H
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STLICIO

Mctodo el dAcido perclorico.

Il Silicio sc¢ ¢ncuentra normalmente en los acceros, bajo la forma de .
siliciuro de fierro Fc.,Sl » del cual es separado del silicio por medio
2

de oxidacidédn como SIOZ hidratado insoluble, que filtrado y c¢alcinado

es posteriormente tratado con Hf para su volatilizacidn.

REACCIONES

3 FQZS.{ + 29 I—I]'\IC)3 -—————76 Fe (NO3)3 + 10 NO =+ 35102 “+ l-—}I—iZO

g - 1 Tl oo ~ 3 o
2 I"G:ZS1 + 6 HelO, + 6 Hcl 74 Fecl, + 2 SIO + 6 f{ZO a 7 >
CAICUI.OS

% S = 46.745 (C,; - Cz) -~ (C4y - Cy)
M
(31 = Peso del crisol de Pl antes del tratamiento con Hf, expresado
ecn gramos
CZ Z Peso del crisol de Pt después del. tratamiento con Hf, cen gramos.
3 = Peso del crisol de Platino, en la prucba en blanco, antes del -
tratamiento con Hf, en gramos
C4 © Peso del crisol de platine en la prueba en blanco despues del
tratamiento con Hf, expresado en gramos.
M =

Peso de la muestra del acero, en gramos

REPRODUCIBILIDAD

Hasta un contenido de 0.70% de S; § 0.02% i

Méds de 0.70A 1.50% de silicio + 0.03%
Més de 1.50% de silicio + g 049
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DETERMINACION DE CROMO EN ACEROS DE CROMO-VANADIO

En csta determinacid, la cual ilustra los mé+taodos volumdtricos

rapidos a menudo son usados en andlisis de matcriales meta -

lGrgicos, la muestra del acero es disuelta en una merncla de-

F,S50, vy fosférico diluido y la solucidn es tratada en sucesidn
con (1) IINO,%, _Ag}\loa vy persulfato de amonio, (3) dcido hidro-

c¢l8rico diluido ‘4) una solucidn estindard de KMNO

4 los pasos

del proceso se ilustran a continuacidén.

1

i
i
}
{

:
H




DETERMINACION DE CRONMO EN ACFR OS DE

Nuestra

i

CROMO-VANADIO

Solucidn I‘,)SO.,} Y I]v)l"(')4 ‘1)
So]uci(‘in Gach
r
Cor SO V,O0 3 >
> )3 29, T, 5 Py

(SC)})—)I\iN'?O(l

rc‘SO/}L S105x FI,O Hidrocarburos

I 0,51(1\10
'
1

Carburos deo
cromo y vanadio

" T‘vaporaL iédn con IIT\IC)3 (2)
Solucidn Gascs Rediduo
i
Cr2(§0 ). TIVO,, !
' OZ q] _})2,I\ln5’3 Mnoz 3z }{20
FE850,4) 5,50, « IIZO |
H, PO, H,505, HNO,
[ Oxidos de NitrSgeno
Solucidn a}ontann()nlo r]on A;XNO - (NH )
S O (3) 3 4’2
2%
H,Cr,O- H, VO i Residuo
2 2 <1
an1—1,’NII4))9S")
I"e /SOJ » 510, x MnO, x H, O
1120 AgI\TS s N 1304 ﬁ
H, SO HNO.
259, 3 |
Vigoroso calentamiento (4)
Solucidn Gas Residuo
©2 Mn Oz X Hy O
H,Cr,O_,I13VO,4, Mncl, (NH,),SO

re(SCi) 51oz~;Hzo ArgNO3, H3po4

|

H,S0O,, HNO3

Adicidén Hcl y calentas.iento

Solucidn Gas - R o<iduo
H,Cr,O , H VCl,, (NH,),SO o
2 2’ 4 )
I‘eSO4 Szozx HyO 4.&(11C10n dé FeSO 0.IN en exceso (6)
Residuo

Solucién
Cr,(804)3V,0,/50,),F eSO, H,S0,Si0O,Hel
Solucidén

Cry(§0,) 5, Ny VO, FeyS0, )3, KMaO,
Mnel, | (NI4)2 SO4, SiO2xH2 0, clmSO4 , K250
113PO,, HN, Hel H,SO,

Titulacidn con I{MNO4O 1 N (7)

Agcl

Residuo
Agcl

20
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DETFEFRMINACION DIE VANADIO EN ACEROS DR
CROMO - VANADIO

T In solucidén que guedd de la determinacidn de cromo)

Solucidn

H3vO,, KMnO,, Cr, (50 Fe, (804);, MnCl,, (NH,), SO

4)3’ -4

SlOZ x 1.20, Nm SO‘;, T<ZSO~1,' Ag‘i, I'ISPO;}, IIZSOJ' I'h\l()3

Adicidén de FeSO,; en moderado exceso

VZ OZ (SO_}) Crz (50'1)3, FCSO%; Fnz (504)3, Mnclz, (NI'I4)2 SO4

-
<

SO, x F , s s § *1, 5 » I » H » E
S 2 X IIZO N uSO4 I{_’,QO Agcl II3.PC)‘1 IIZSO4 IINO3 HC1

E

Adicidén de (NI~I4)? S208 en moderado exceso.

{ T
v,0, .,504)2. Cr, (SO4)3, TFe, (504)3. (NI{4)2 szog.. MnC1,
(N11,) $O,, S10, x H,0O, MasO,. ,80,, AgCl
N.PO,, H,SO,, NnO,, HCl

Titulacion coin solucidén estandarizada de
KMNO/_I
I'IBVO:}, I<I\«hO4. Cr2 (SO4)3, Fe, (SO4)3, (NH‘})2 SZOS' MnGlZ
(NI{4)ZSO4. SlC)2 »x HZO' MnSO4, AgCl, I-I3PO4 HZSO4, -

HNO3, HCI




PARTE

CAPITUI O VI

EXPERIMIENTA I..

TRECNICA IENPIL.EADA,

a) Para nuestra parte experimental de las seis muestras de acero a

determinar

se pesaron las siguientes cantidades::

MUESTRA 1 ACERO TIyljo 830 = 0. 7420 472 mg
MUESTRA 2 ACERQO TIPO 12 = 1.0340 1024 mg

MULESTRA 53 ACERO TIPO 3161 = 00,5755 5?5. 5 mg

MUESTRA 4 ACIEZRO TIPO 316 = 0. 6040 604 mg

MUESTRA 5 ACERO TIPO ESPILCIAL = 0.2336 233.6 mg ;
MUIESTRA 6 ACFRO INOXIDABILE = 0. 6452 645.2 mg f

Cada peso de muestra fue colocado en un

150 c. <,

vaso de precipitados de

v agregindosca dcido nitrico + clorhidrico 1:1 o sea 5 ml

de dcido nitrico + 5 ml de agua destilada v 5 ml de dcido clorhi-

drico + 5 ml de agua destilada y se calentd hasta disolucién de las

muestras,

tapando con un vidrio de reloj los vasos de precipitados

después de pasado un tiempo se observa la disolucidn, se lava per-
fectamente el vidrio de reloj vy en caso de que haya quedado residuo

como sucedid para nuestras muestras 3 y 4 se agrega dcido percld-
.

K
i
s
¢
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rico + agua destilada 1 ;: 1 y se prosigue ¢l calentamiento hasta hu-
mos, {inalmente fueron filtradas todas las muestras, lavando el
residuo con Scido clorhidrico 4 agua destilada., Se aforaron las

Mmuestras a 100 wml.

Sc hicieron las diluciones apropiadas de las soluciones concen-
tradas para cada elemento a determinar y &stas fueron guardadas
en sus respectivas botellas de pldstico para posterior utilizacidn.
I.as diluciones de Ia solucidn concentrada son citadas para cada
clemento ¢n las condiciones standard del método analltico para ab-

sorcidén atémica.,

Se procedid a leer en el aparato de absorcidn primeramente todas
las soluciones standard para cada elemento y posteriormente la
lectura de las muestras de acero fucron lefidas para la escala de
absorcién, pudiéndose de esta manera tener la curva de calibra-
cién dada por las soluciones standard. De la cual es factible obte -

ner la concentraciétn de cada muestra en el elemento a determinar.

Esta lectura se hace con previa correccidn de los valores de ab-
sorcién a por ciento de absorbancia y dado que nuestras solucio-
nes standard son de concentracién en p.p. m. obtendremos una

lectura de concentracién a una absorbancia dada.




6.

) CROMO (Cr)

Condiciones standard,

Soluciones analiticas,

Solucidn concentrada, 1000 p.p.m. de Cr en solucidén acuosa.

Soluciones Standard de Cr. 25 ml de soluciones conteniendo 5, 10,

15 v 20 p.p.m. de Cr.
en solucién acuosa.

Rango Optimo de trabajo. de 2 a 20 p. p.m.

Condiciones de opoeracién.
Modelo 303
Liongitud cde onda 3579 A Rango U. V. longitud de onda 358

Rejilla 3 (0.3 mm, 2A)

: Rcejilla
Fuente - catodo huceco Fuente use la corriente de la
lampara
Combustible ~ acetileno
Flujo 9.0

(flanha reductora)

Oxidante - Alre Flujo 7. 5

) Sensitividad y 1limite de deteccidn. Usando soluciones standard la

sensitividad de Cr es alrededor de 0.15 p,p.m. para 1% de absor-

cidn.

Interferencias, En la flama de aire acetileno la absorcidn de Cr es

bajada por el fierro y el niquel, la interferencia no existe en la fla-
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ma de éxido nitroso-acetileno.

: Flama. IL.a determinacidn de Cr requicre una rica flama ama -~
rilla de aire accetileno, I.a absoreidn os sensitiva a ol radio del

e combustible de aire.

La flama de 6xido nitroso provece una sensitividad de 0,45 p. p. m.

para 1% de absorcidn pero reduce o elimina interferencias que

i ocurren cn la flama de aire acetileno. Con la flama de Gxido ni-
troso acctileno <l rango midinmo de trabajo de cromo cs de 5 a

50 p.p. 1. en solucidn acuosa .

Laimparas. LAmparas multielementos conteniendo las siguicentes

combinaciones de clementos, pueden ser utilizadas:

Cr-Cu-Co-Mn-~DMi

Cr-Cu~-Ni-Ag

_»" Cr-Co-Cu-IFFe-Mn-Ni

Cr-Cu-¥Fe-Ni-Ag

B A continuacién damos un método empleado en las aleaciones ba-

jas de hierros y aceros para la determinacidn de cromo.

El procedimiento es ajustado para la concentraciédn de cromo

entre .2 y .002% en la muestra de hierro o acero. Algunos 17~
.
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mites méas bajos pueden ser alcanmados por el uso de la esca-

la de expansidn. IL.as concentraciones mis altas deberdn ser
determinadas por el uso de una cantidad mds pequefia de mues - |
tra y tanto hierro deberi ser afiadido a los standard como el
que esté presente en las muestras. l.as interferencias puec:!en

ser encontradns en mucestras conteniendo méas de un 59, de ni-

quel y mis de 5% de W o méas de 1% de Mo.

Por consiguiente la adicién de 2% de cloruro de amonio ha sido

encontrado que elimina la interferencia de Fe en el andélisis de

la<4p.p.m, de Cr,

Reactivos:

I—I31304 (gravedad especifica 1.75)
H2S04 (zravedad especifica 1. 84)

I—INO3 (gravedad especifica 1.48)

NI—I4C1 (solucidén al 2%)

Soluciones Standard. Prepare una solucidn conteniendo 15% (v/v)

de H,S0, v 15% (v/v) de dcido fosfdrico,

Standard de Cr.

Prepare 25 ml de soluciones conteniendo 1% de fierro y 4.5% de

&cido fosférico y 4.5 de Acido sulftrico. -
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I.as condiciones utilizadas son 1las condiciones standard para

Cr.

Preparacidn de la muestra.

Transfiera una muestra pesada de hierro o acero de alrededor
de 1 gr a un matraz de 124 ml. Afada 30 ml de solucidn dcida
v caliente. Evapore a humos por uan minuto, vy el residuo del

extracto es enfriado con 30 ml de agua y digiera por 5 min.

Q . Se filtra a través de papel {iltro Whatman 541 en un matraz vo-

lumétrico de 100 ml, enfrie y afore hasta la marca.
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c) MANGANESO (Mn)

Condiciones standaird, :
i

Solucioncs analiticas.

Solucidn concentrada, 1000 P-P.Mm. de¢ Mn en solucién acuosa.

Standards de Mn. 25 ml de soluciones ¢onteniendo 5, 10, 15,20 P.P.m.

de Mn.,

Rango Sptimo de trabajo de 2 a 20 P.P.m. de Mn,
Modelo 303

Longitud de onda 2795, 2798,2801 A° - rango de U. v. Long.de onda 279

Rejilla - 7A

Fuente cdtodo hucco -~ Use la corriente de la Idmpara i

Combustible - acetileno

(fla.n‘]a—oxidante) - Flujo 9,0

Oxidante-aire - Flujo 9.0 ¢
i

Preparacidn de la muestra.
Coloque la muestra en solucién v diluya el contenido de Mn hasta

due sc encuentre en el rango de 2 a 20 P.P-.m. Solamente ha sido

observada €omo interferencia el silicio cuando se utiliza la flama

de aire ~acctileno.

1]
Sensitividad v limite de deteccidn. Si una gran resolucidn es usa -~
da (2 A); la 1thea de 2 801 A °puede ser excluida de la lmea de

2 795 y 1a sensitividad auln‘entada alrededor de dos veces cuando




las condiciones standard son usadas,

1meas combinadas es alrededor de 0010 p. P. N,

1% de absorcidn.

Flama. La flarmma de 6xido nitroso acetileno provee una scensiti-
vidad de 0.3 p.p.m. para 1% de absorcidn.

rango miéximo de trabajo para manganeso es de 3 a 30 p.p.m.

en solucidén acuosa.

ILas lAmparas multipes que pueden ser usadas con las siguientes

combinaciones se citan a

Mn-Co-Cr-Cu-Ni

Mn-Co-Cr-Cu-Fe-~-Ni

Mn-Co-~Cu-Fe-Mo

Mn-Cu~Fe-~-Zn

continuacid

ensitividad para las

d¢ NMn para

Con esta llama, el
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d) MOLIBDENO (M)
Condiciones Standard,

Solucidn concentrada, 1000 p.p.m., de¢ Mo en solucidn acuosa.
Standards de NMo-soluciones de 25 ml conteniendo 25,50, 75 y 100
P.P. m. de Mo,

Rango &ptim o de trabajo. De 10 a 100 p.p.mm. de Mo,

Condiciones dec¢ operacidn.
Modelo 303

ILongitud de onda 3 133 A Rango U.V. Longitud de onda 313

Rejilla Rejilla
Fuente-ciatodo hueco Fuente -use la corriente de la 14m -
para
Caombustible-acetileno
(flama reductora) -
Oxidante NZO Flujo 6.0

Sensitividad v limite de deteccidn. L.a sensitividad de la determina-
B cidén de Mo es alrededor de 0.6 p.p.m. para 1% de absorcidn. El 1T~

mite Vde deteccidn del modelo 303 es alrededor de 0,03 p.p. m., de Mo,

en solucién acuosa.

Flama. En aire acetileno puede ser usada para determinar Mo también,

pero las interferencias ser&n mucho mé&s grandes.
.

Limparas. LLas l1&mparas conteniendo Mo- Co-~ Fe~- Mn- Cu son apro-

piadas y pueden ser usadas con utilidad para estas determinaciones.
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e) NIQUIEL, (INi) FN HIERRO Y ACEROS

Tste método que vanmos a citar a continuaridén es utilizable para la

determinacidn de niguel en hierro y acero en un range de 0,001 a 5%.

Reactivos,
1'131304 (gravedad especifica 1. 75)

1,50, (gravedad especifica 1. 84)

13
ITN O, (gravedad especifica 1.42)

Soluciones standaird.

Soluciones _standard de niquel, Prepara 25 ml de soluciones conte-

niendo la cantidad de Ni y hierro listadas abajo en la tabla., Cada

solucidn pucde contener 4.5 v/v de &cido sulfiirico.

Solucidn dcida. Prepare la solucidn conteniendo 15% v /v de dcido

fosférico v 15% v /v de dcido sulfirico.

Preparacién de la muestra.

Standards
Contenido observado Tamafio muestra (g) (A) pP.P. M. Ni % Fe
% Ni 0.1 3,415 50,40, 30, 20 NO
5 - o.s 1.0 3,415 50,40, 30, 20 1
0.5 - 0. 05 50,40, 30,20 1

Q
R
ot
|
]
’
o
]
-t
-t
.
(]

2,320 10,7.5,5,2.5
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Transfiera la muestra pesada de hierro o acero de alrededor del

tamaiio indicado en la tabla a uan recipiente de 125 ml. Aiflada 30 ml

de solucidn dcida y caliente.

Afiada dcido nitrico goteando (ciertas clases de alenciones pueden

requerir agua regia para disolucidn). ILvaporar a humos ligeros por

un minuto, extraer cl residuo frio con 70 ml de agua vy digerir por

5 minutos, Si la filtracidén es necesaria filtrar en papel filiro Whatm an

541.

Filtrar en un matraz mi volumdétrico de 100 ml y aforar a la marca.

A continuacién se dan las condiciones de operacidén standard para Ni,

Condiciones de operacidn del Ni.
Modelo 303

J.ongitud de onda 2 320 Rango U.V, ILong. de onda 232

Rejilla- 3(0.2 mm. 2A)

Rejilla
TFuente cdtodo hueco La corriente de la Imampara

Combustible~acetileno Flujo 9.0

Oxidante-aire Flujo 9.0

i
i
{
§
i
i
H
h
)
i
i
i
i
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VANADIO (V)

Condiciones standard para Vanadio.

Solucidn concentrada 1000 p.p.m. de V en solucidédn acuosa.
Standards de V, 25 ml de soluciones conteniendo 25,50,55 y 100
P.P. m. de V.,

Rango &éptimo de trabajo. 5 a lOO‘p.p. m. de V.

Condiciones de operacidn.

Longitud de onda - 3183, 3184, 3185 A°
Modelo 303

Rango U. V. .
Liongitud de onda 318

Rejilla Rejilla ~ 4 (1 mm-7 A°)
Fuente-catodo hueco Use la corriente dada en la
ldmpara

Combustible~acetileno
Oxidante NZO Flujo 6,0

Determinacién de V en acero

Este método que se cita a continuacién provee en la determinacién

de V en aceros un rango de 0,02 a 0.06% de V en acero.

Reactivos,

V2©s

HCl, HNO,, H,SO, .y H PO . ) :



H
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I.as soluciones standard ane son preparadas conteniendo 0,2,4, 6

P.p. M. de V,

I.as soluciones de Acido sulfiirico y Acido fosf{&rico son preparadas

cada una al 15%.

Preparacién de la muestra.

Pesar aproximadamente 0.5 grs. de muestra en un matraz de 100 mil
v afiada 20 ml de mencla de 15% de dcido sulfdrico y 157% de dcido fos-~
f6rico. La mezcla ¢s calentada hasta reaccidén completa y concentrado
de Acido nitrico que es afadido goteando a la solucién a un matraz

volumétrico de 100 c.c. y después enfrie y diluya hasta la marca.
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D) CAILCUI.OS UTIIIZADOS

Lectura P, P, M. cobtenida de la curva de calibracidn (mg/t) = cantidad de mg en 100 c.c.

¥

(aforo de muestras).
FPeso de la nmwuestra (en mg) = 100%

Cantidad mg en 100 c.¢c. = x % = % del elemente en la muestra

El YL e por ser ¢l componente de composicidn mayor se determina por diferencia

Yo ©C v S no se determinan por absorcidn atdmica. (No existen ldmparas para estos elementos).

NOTA: Para efectos de cilculos consideramos gue los Gnicos elementos integrantes del

Acerv eran: C, Mn, Cr, Ni, V, S, Si, Fe.



'E) RESULTADOS

Yo S % Mn % Cr % Ni % V. % S

CMUESTRA 1 R I R : : : , - T L
‘A Eero tipo 8E30 o 0,271 . 0.808 = 0.47 0.154 . 0,404 — e —
“%o Fe = 97.893) 7~ S - :

U MUESTRA 2 : Sl R : . _ A AR RS
L FAcero tipo 12E : 0.194 0.870 . 0.72 .. 0,16 : . 0.010 00,0394 0 0 0,61
T Fe = 97.3986) el e S T SR S T T

 MUESTRA 3 : : ’ o g : S Lt EEIEEL AR
" Acero tipo 316L -o,028  .0.23 - 15.3 4,3 ] 0.112. . 0.039.. ' - 0.865:
(% Fe'= 79.126) SR 3 R » ‘o S : R S

S UMUESTRA 4 L - . S _ o _ R
Acero tipo 316 - 00116 0.99 22.8 5. 79 124 i
" {% Fe =.69.06%) - o : T R .

MUESTRA 5

“Acerc tipo 8630 Esp. © o.362 1.542 “0,12° 7 s.o8 0.53 -
% Fo o= 93.256) ‘ ‘ g

CMUESTRA & o .
“Acero inoxidable . RTIERE _—
(%o Fe = 92.07)

™

.01 L o.21 ‘4,9 0. 81 SR

PRI



£) CONCLUSIONES

a)

b)

c)

d)

El acero que encuentra aplicabilidad en gran escala, posee por -
piedades que lo delimitan para iin determinado - uso, ya sean pro-

piedades fisicas: de gran conductividad, de baja c'ondvucltividad,:' s

ferromagnéticos, paramagnéticos, duros, resistentes al frio,

'

calor, etc.

Determinante es también la cantidad de carbdn, pudiendo dar im
acero de carbén bajo, medio y alto. Y su consiguiente aumento

traeri como consecuencia una baja en el punto de fusién, una

mavyor pureza o bien menos ddactil,

El contenido en los elementos de aleacién va aunado a las propie-
dades del acero, de alli su importancia en conocer las concentra-
costo y eficien- 3

ciones por métodos precisos que ahorren tiempo,
b

cia en dicha operacién.

El S y.p son originarios de la Mena, el Ni es de los més impor-

e

tantes de las aleaciones y pudiendo llegar de un 1% a un 50% ori-
ginando una gran resistencia, Si y Mn, no se consideran elemen- .

tos de aleacién. Cr varia de un 1% su cantidad y en aceros inoxi-

dables llega hasta un 12%. . . R
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110.

Lia calibracidn para un determminado aparato se puede hacer

facilmente ya que si ln absorcidn contra concentracidn no

siemipre es lineal,la abseorbanciay 1o concoentracion si lo cs,

de tal manera ¢s posible por mdtodo estadistico obtener cur -

vas pracisas que ajusten los puntos por regresion lineal, es-
tos puntos soridn los stanednrds los cuales dardn un punto a ca-

da absorban

~

e correspondaerdn a unn concentracidn qgue

buscamos oevitnndo errores ol edlenlo visual, tambidn es fac-
tible conocer con unn lectura de determinada absorbancia por
medio de unn MAqguina Wang producir su concentrnalidn exac -

tamente con varians cifras despuds del punto decimnal,

AsT técnicas modernas se ponen en uso para servicio del qgue
desea investigar, controlar algin acero, con ahorro de tiempo
v exactitud plena, evitande error humano, dque repercutiri en
el mejor aprovechamiento de un anfdlisis quimico de un acero
por absorcidn atémica, asi como considerable poca manipula-

cifn como son m étodos tradicionales exactos pero de mayor

empleo de tiempo.

Wt s,

i
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